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Absztrakt 
A méhek a virágok beporzásán keresztül kulcs szerepet töltenek be a növényvilág jelenlegi 
állapotának fenntartásában. Nagy figyelmet érdemel emiatt a méhecskék új parazitája, az ázsiai 
méhatka (Varroa destructor) elleni hatékony védekezés, melynek egyik módja az atkaölő szerek 
alkalmazása. Ezek, a méhekre és emberekre egyaránt toxikus vegyületek, a keretes 
méhkaptárból visszanyert műlép többszöri újrahasznosítása során feldúsulhatnak, ami 
rezisztencia kialakulását eredményezheti. Így elmaradhat a kijuttatott szer hatása, ami az egész 
méhcsalád pusztulásához vezethet. A műlép atkaölőszer-tartalmának meghatározásával 
elkülöníthetők a szennyezett, felhasználásra alkalmatlan adagok és lehetőség nyílik a tisztított 
műlép minták minőségének ellenőrzésére. Tudományos diákköri munkám célkitűzése, hogy 
nagyhatékonyságú folyadékkromatográfiás módszert dolgozzak ki méhviasz kumafosz-, -
fluvalinát- és amitráztartalmának meghatározására és az áttekintett szakirodalom alapján 
tisztítási módszert fejlesszek ki az említett atkaölő szerek eltávolítására. 
Az analitikai módszer kidolgozásához az atkaölő szerek méhviaszból történő extrakcióját 
70°C-on, n-hexánnal vagy izooktánnal végeztem. Az oldószereket hűthető centrifugával 
választottam el a viasztól. Az extrakciós lépést még 2-szer megismételtem. Az egyesített 
felülúszók tisztításához szilárd fázisú extrakciót használtam. A mintákat vákuumban szárazra 
pároltam, acetonitrilben visszaoldottam, majd az RP-HPLC oszlopra injektáltam. A két 
oldószer közül a centrifugálás során könnyebben elváló, olcsóbb n-hexánt választottam.  
Megállapítottam, hogy a kumafosz és τ-fluvalinát visszanyerése 85 és 110 % közötti érték, 
kimutatási határa egyaránt 0,1 mg/kg. Az amitráz visszanyerése csupán 15 % körüli, kimutatási 
határa 0,08 mg/kg. Az anyagvesztés oka a 70°C-os melegítés, a hőérzékeny amitráz feltehetően 
2,4-dimetil-fenilformamiddá alakul át. Amitráz mennyiségi meghatározására emiatt a módszer 
nem alkalmas, ugyanakkor az újrahasznosított műlépben a 120 °C-on 2 óra kezelés alatt 
bizonyosan elbomlik. A vizsgált gyógyszerkönyvi minőségú viaszpasztilla 1,3 mg/kg τ-
fluvalinátot tartalmazott, kumafosz és amitráz nem volt kimutatható. A viszgált újrahasznosított 
műlépben a mért koncentráció kumafoszra 27,6 mg/kg, τ-fluvalinátra 3,6 mg/kg volt, és amitráz 
nem volt kimutatható. 
A továbbiakban az atkaölő szereket 10 - 10 ppm koncentrációban tartalmazó viasz 
próbatestet állítottam elő a gyógyszerkönyvi minőségű méhviaszból. Homogenitás vizsgálat 
után e próbatest felhasználásával optimáltam a műlép tisztítására kifejlesztett eljárás 
körülményeit.  A legjobb tisztítási hatásfok akkor adódott, mikor ötszörös tömegű n-hexánnal,  
70 °C-on  végzett extrakciót követően a mintát lassan hűtöttem szobahőmérsékletűre, fél órára 
-20 °C-os mélyhűtőbe helyeztem majd 15 percig -9 °C-on centrifugáltam. Az extrakciót még 
egyszer megismételtem. A tisztítási hatásfok kumafoszra, amitrázra és τ-fluvalinátra nézve 
rendre 90, 100 és 88 %. A bemért méhviasz 81%-át kaptam vissza. A maradék n-hexánt 120 
°C-on vákuumdesztillációval távolítottam el. Az így hexánmentesített mintában GC-MS 
módszerrel az oldószer  nem volt kimutatható. 
Módszert dolgoztam ki az újrahasznosított műlép tisztítására, melynek alkalmazásával a 
méhviasz atkaökőszer-tartalma hatékonyan csökkenthető. A méhviasz minta atkaölőszer-
tartalmának ellenőrzésére HPLC analitikai kémiai módszert fejlesztettem ki. 
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1. Bevezetés 
A mézet az emberiség már a kőkorszakban is ismerte és fogyasztotta. Kezdetben a 
méhészetnek két fő terméke volt, a méz és a méhviasz. Az előbbit főként édességként, 
édesítőszerként és gyógyszerként fogyasztották akkoriban. A méhviaszt, melynek fő 
összetevője a méhek potrohában található mirigy váladéka, világításhoz használták. A 17. 
században az egyre nagyobb méreteket öltő cukorfinomítás és az újonnan előállított 
világítóanyagok elterjedésével a méhészet háttérbe szorult. Napjainkban, mikor az emberek 
fokozott jelentőséget tulajdonítanak az egészséges táplálkozásnak, a méz visszakapta  méltó 
helyét, miközben a virágpor, propolisz és a méhpempő fogyasztása is elterjedt. A méhviaszt 
elsősorban a műlép gyártásához használják és a kozmetikai iparban is széles körben 
alkalmazzák. A méhészeti termékek értékesítésének jelentősége ugyanakkor eltörpül annak 
tudatában, hogy a méhek a virágok beporzásán keresztül kulcs szerepet töltenek be a 
növényvilág jelenlegi állapotának fenntartásában. 
Az utóbbi időben egyre többet hallunk a méhek 
titokzatos pusztulásáról, melynek pontos oka a mai 
napig ismeretlen. Ez a jelenség nagyon nagy 
veszélyt jelent az élővilágra, mert az 
élelmiszernövények beporzását főleg a méhek 
végzik. A vizsgálatok szerint bizonyítottan veszélyt 
jelent a méhekre a gombaölő szerek, a növényvédő 
szerek, mérgező nehézfémek jelenléte a 
környezetben. A huszadik század második felében jelent meg hazánkban az európai méh 
varroózist okozó élősködő, az ázsiai méhatka (Varroa destructor, 1. ábra). Leggyakrabban a 
kifejlett méhek potrohszelvényei között tapadnak meg ezek az 1 mm-es paraziták a 2. ábrán 
látható módon, ahol vérnyirokkal táplálkoznak. 
A fertőzés és vérnyirok-szívás következtében a 
méhek legyengülnek, az immunrendszerük 
működése romlik, kevésbé állnak ellen a 
betegségeknek. Emellett az atkák különböző 
vírusfertőzések közvetlen hordozói is lehetnek. 
Ezeknek következtében a méhcsaládban az 
egyedek száma és élettartalma csökkenni kezd, a 
dolgozók később kezdenek el virágport hordani, 
1. ábra: Varroa destructor 
2. ábra: A méh potrohszelvényén megtapadt atka 
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végül az egész család összeomlik. A legyengült, fertőzöt család jobban ki van téve rablásnak, 
melynek nagy szerepe van az atkák terjesztésében is. Az egészséges család tagjai a fertőzöt 
kaptárból behordják a parazitákat a sajátjukba, ahol azok fejlődése és szaporodása felgyorsul 
és az egészséges kaptár megfertőződik. 
Az atkák eleni védekezésnek három szakasza van. Hordás idején, amikor a virágport 
gyűjtik a méhek, biológiai védekezést alkalmaznak. Biológiai védekezésnek számít a 
herefiasítások eltávolítása, a gyógyszernek nem minősülő legális készítmények alkalmazása, a 
forgókaptár használata. Hordás után, fiasítással rendelkező méhcsaládokban és fiasítás nélküli 
családokban egyaránt kémiai védekezésre is szükség lehet. A kémiai védekezés során 
különböző módszerekkel atkaölő szereket, akaricideket jutatnak a kaptárba. Egyes 
készítményeket hígítás nélkül párologtatnak a kaptárba, vagy valamilyen hígító szer 
(vivőanyag), pl. petróleum, víz kíséretében alkalmazzák, vagy a lapkák égetése során keletkező 
füstöt pumpálják a méhek élőhelyére. Ilyen például a 3. ábrán bemutatot, amitráztartalmú 
Varatraz szer. A kezelés másik módja, hogy a munkaemulziót adagolóból egyenletesen a 
léputcák mentén a méhekre csepegtetik. Ezt a módszert alkalmazzák a 4. ábrán látható, 32 
mg/ml kumafosztartalmú Destruktor névvel forgalmazot termék  esetén. A munkaemulzió 
készítéséhez 10 ml Destruktor szert vízzel 500 ml-re hígítanak és összerázzák. A vegyszer az 
egész kaptárba széterjed, így fennál annak is a veszélye, hogy bekerül a különböző méhészeti 
termékekbe, a mézbe, virágporba, a propoliszba, a méhpempőbe és a méhviaszba. Ezek 
elfogyasztása, vagy kozmetikumokban történő alkalmazása esetén az atkaölő szerek 
egészségkárosító hatást jelenthetnek az embere. 
 
 
3. ábra: Varatraz akaricid, füstölő 
papírcsíkokkal 4. ábra: Destruktor akaricid 
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A hazánkban gyakran alkalmazott atkaölő szerek aktív hatóanyagai a kumafosz, az amitráz 
és a τ-fluvalinát. Ezeknek szerkezeti képlete az 5. ábrán látható. 
 
 
 
  
 
       a         b     c 
5. ábra: Atkaölő szerek hatóanyagai, (a) kumafosz, (b) amitráz és (c) τ-fluvalinát 
A kumafosz erősen toxikus, ha szájon keresztül, vagy belégzés útján jut a szervezetbe és 
mérsékelten toxikus, ha bőrön keresztül. Szájon át történő bevitel esetén LD50 értéke patkányra 
13-41 mg/kg [YU 2015], bőrön keresztül történő felvételnél LD50 értéke patkányra 860 mg/kg.  
A kumafosz nem mutagén és nem karcinogén.  A vizsgálatok szerint a kumafosz 76-96 %-a 
kiürül a szervezetből a vizelettel és széklettel az expozíciót követő 7 napon belül. Elfogadható 
napi bevitel (ADI = acceptable daily intake) értéke 0,0003 mg∙kg-1∙nap-1. Az egyszeri, egy nap 
alatti bevitel egészségre gyakorolt lehetséges káros hatásának megítélésére az ún. Akut 
Referencia Dózis (ARfD) szolgál, amelynek a kumafoszra vonatkozó értéke 0,002 mg ∙kg-1∙nap-
1. (A referencia dózis becsült érték, ami megadja azt a napi expozíciót, ami még nem jelent 
észrevehető kockázatot a személy élete során.) 
Az amitráz neurotoxikus vegyület. Bőrön, szájon és belégzés útján bejutva mérsékelten 
toxikus. Állatkísérletek alapján az Amerikai Környezetvédelmi Hivatal (United States 
Environmental Protection Agency, röviden EPA) az amitrázt a lehetséges humán karcinogén 
kategóriába sorolta.  ADI és ARfD értéke 0,01 mg∙kg-1∙nap-1. Az akut LD50 patkányra, orális 
bevitelre 800 mg/kg, bőrön történő felvétel esetén patkányra 200 mg/kg, belélegezve LC50 65,0 
mg/l. 
A τ-fluvalinát a piretroid típusú rovarirtó szerek családjába tartozik. Mérsékelten toxikus, 
ha szájon és bőrön keresztül jut a szervezetbe. Hormonhatású vegyület, ADI értéke 0,005 
mg∙kg-1∙nap-1, míg ARfD értéke 0,05 mg ∙kg-1∙nap-1. A patkányra vonatkozó LD50 szájon 
keresztül történő bevitel esetén 546 mg/kg, bőrön keresztüli felvitelnél nagyobb, mint 2000 
mg/kg, míg belélegezve LC50 értéke nagyobb, mint 0,56 mg/l. [PARANJAPE et al. 2014] 
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A három fent említett vegyület közül a számok alapján is jól látható, hogy a kumafosz a 
legveszélyesebb. A nem megfelelő adagolás az egész méhcsalád megmérgezését 
eredményezheti. Ezzel szemben talán a legeredményesebben és a legkisebb kockázattal 
alkalmazható szer a τ-fluvalinát. Halálos dózisa a méhek számára 200 mg szájon át, ennek 
csupán 10 %-a is elegendő a Varroa atka megöléséhez. 
Az atkaölők adagolását nagyon gondosan kell elvégezni. Fontos kihangsúlyozni, hogy ezek 
a szerek, különböző mértékben, éppúgy ártalmasak lehetnek a megvédeni kívánt mézelő 
méhekre, mint az atkákra. Ezek, a méhekre és emberekre egyaránt toxikus vegyületek, a keretes 
méhkaptárból visszanyert műlép többszöri újrahasznosítása, újraolvasztása során, feldúsulnak 
a viaszban, ami rezisztencia kialakulását eredményezheti. A kémiai védekezéssel szembeni 
rezisztencia kialakulása során kiszelektálódnak a rezisztens atkák és ellenállóképesek lesznek 
az alkalmazott kémiai szerekkel szemben.  Így elmaradhat a kijuttatott szer hatása, ami az egész 
méhcsalád pusztulásához vezethet. A méhészeti termékek atkaölőszer-tartalmának ismerete 
tehát fontos. A műlép atkaölőszer-tartalmának meghatározásával elkülöníthetők a szennyezett, 
felhasználásra alkalmatlan adagok. Az ismétlődő kezelések miatt szükséges lehet a szennyezett 
méhviasz tisztítási technológiájának kidolgozása, mert a csökkentett akaricid tartalmú 
méhviasz termék alkalmazásával csökkenthet a rezisztencia kialakulásának valószínűsége. A 
tisztított műlép atkaölőszer-tartalmának meghatározásával ellenőrizhetjük a tisztított termék 
minőségét. 
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2. Szakirodalmi áttekintés 
Mindhárom vizsgált vegyület viszonylag összetett szerkezettel jellemezhető, aromás 
gyűrűt tartalmazó molekula (5. ábra). A τ-fluvalinát molekulatömege nagyobb a másik 
kettőnél, majdnem kétszerese. Mindhárom molekula mérésére alkalmazható gáz- és 
folyadékkromatográfiás elválasztás is, ezért az irodalom áttekintése során mindkét módszerrel 
végzett méréseket ismertetem. Mivel munkámhoz HPLC készülék állt rendelkezésemre, ezért 
a gázkromatográfiás (GC) módszereket alkalmazó közleményeknél elsősorban a minta-
előkészítésre irányult a figyelmem.  
2.1. Gázkromatográfiás módszerek 
Korta és munkatársai  [KORTA  et al. 2003] közleményükben rámutattak, hogy az amitráz 
gyors degradáción esik át a méhviasz újrahasznosítása folyamán és végülis 2,4-dimetil-
fenilformamiddá alakul (DMPF). Korta és munkatársai  az amitráz és több általam nem vizsgált 
atkaölő szer (bromopropilát, klórdimeform, cimiazol és klórfenvinfosz) maradványait mérték 
GC-MS módszerrel. 2 gramm viaszból 15 ml metanollal ultrahanggal segített extrakcióval 
nyerték ki az atkaölő szereket, majd a fázisok szétválasztásához 20 °C-on, 20 percen keresztül 
9000 x g –vel centrifugálták a mintát. A felülúszót egy új centrifugacsőben 2 órára a 
fagyasztóba helyezték, majd -4 °C-on 20 percen keresztül 9000 g-vel centrifugálták, hogy 
elkülönítsék a nagy molekulatömegű komponenseket. A felülúszót egy új kémcsőben 
gyűjtötték. 7 ml ilyen felülúszó mintát elegyítettek 63 ml 0,05 mol/l tris(hidroximetil)-
aminometán (TRIS) pufferrel (pH=9,0). Az így kapott elegyet SPE oszloppal tisztították. Az 
SPE patron kondicionálása 6 ml metanollal, majd metanol:TRIS 10:90 arányú elegyével történt. 
Az előbb említett 70 ml mintát felvitték az SPE oszlopra, kétszer mosták 10-10 ml 
metanol/TRIS eleggyel. Szárítás után kétszer 1 ml metanollal eluálták. Nátrium-szulfáttal 
szárították, szűrték és végül 2 µl mintát injektáltak a GC-MS készülékbe. Huszonöt spanyol és 
francia méhviasz mintát vizsgáltak, ezek közül 15 újrahasznosított méhviasz, 10 pedig 
amitrázzal kezelt méhkaptárakból vett viaszminta volt. Csak az utóbb említett, méhkaptárból 
származó, minták közül hétben tudták kimutatni a DMPF-t, az újrahasznosított méhviaszban 
nem. A kimutatási határ DMPF-re 0,2 mg/kg-nak adódott, a többi mért alkotóra a 0,02 – 0,09 
mg/kg tartományba esett. 
Jiménez és munkatársai a méhviasz összes amitráztartalmának a meghatározásához  
gázkromatográfiás elválasztást alkalmaztak elektronbefogásos detektorral [JIMÉNEZ et al. 
2004a]. Kísérleteik során különböző szilárd-folyadék extrakciós lépéseket vizsgáltak, melyeket 
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folyadék-folyadék, illetve szilárd fázisú extrakciós tisztítások követtek. Az optimálisnak azt 
találták, amikor első lépésben metanollal végezték a szilárd-folyadék extrakciót (0,1 g porított 
méhviasz extrakciója 10 ml metanollal), majd 10 ml metanolos extraktumot adtak 4 ml n-
hexánhoz és 100 ml 0,5 vagy 2 mol/l Na2CO3 oldathoz egy rázótölcsérben. Az elegyet rázatták 
5 percig, majd a hexános fázist összegyűjtötték. Elválasztást követően a minta 2 ml-es részletén 
származékképzést végeztek. A mintához 4 ml 1 mol/l NaOH oldatot adva hidrolizálták az 
amitrázt 90 °C-on két órán át. 1,5 ml hidrolizált mintát 100 µl  heptafluor-butánsav-anhidriddel 
(HFBA) reagáltatták szobahőmérsékleten 5 percig.  Így a keletkezett, jóval apolárisabb jellegű, 
2,4-dimetilanilin (DMA) hatékonyabban mérhető gázkromatográfiásan. A származékképző 
reagens feleslegének elbontása (4 ml Na2CO3 hozzáadása majd a csövek rázása 2 percig)  után 
történt meg a kromatográfiás meghatározás. Négy méhviasz mintát vizsgáltak, amelyek 
amitrázzal kezelt méhkaptárból származtak, az analízis eredmények a 0,28-2,2 mg/kg 
tartományba estek, az eredmények percizitása 9 és 14 % között változott. A visszanyerés 85% 
illetve 81 % volt 0,4 mg/kg és 4 mg/kg amitráz addíciója esetén. Ezzel a módszerrel 0,08 mg/kg-
os kimutatási határokat értek el a viaszra nézve. 
Leníček és munkatársai a Csehországból származó méhviasz minták amitráztartalmát lúgos 
hidrolízissel 2,4-dimetilanilinné (DMA) alakították, majd szilárdfázisú mikroextrakciós 
(SPME) dúsítást követően GC-MS rendszerrel mérték [LENÍČEK et al. 2006] Egy gramm 
méhviasz mintához 10 ml 1,5 pH-jú HCl- és KCl-tartalmú oldatot (0,038 mol/l HCl és 0,062 
mol/l KCl) adtak, 70 °C-on 30 percig kevertették 300 fordulat/perccel. Mivel az amitráz és 
bomlástermékei gyenge bázisok, ezen extrakciós lépés során a savas oldatba kerültek. Egy 4 
ml-es kémcsőben a lehűtött extraktum 2 ml-ét 0,3 ml 5 mol/l  NaOH hozzáadásával 85 °C-on 
30 percig melegítették és 300 fordulat /perccel keverték Ezután a minta gőzterébe sziládfázisú 
mikroextrakciós (SPME) szálat vezettek be, 85 °C-on 30 percig, a 2,4-dimetilanilin (DMA) 
extrakciójához.  A adszorpció lejátszódása után az SPME szálat a GC injektorába helyezték. 
Az alkalmazott minta-előkészítéssel és MS detektálással 1 µg/kg-os meghatározási határt értek 
el. A vizsgált méhviasz minták egy része a méhkaptárból származott, másik része ipari 
tisztításon esett át. Az analíziseredmények az 1– 20 µg/kg tartományba estek.  
Frison és munkatársai τ-fluvalinát méhviaszban történő meghatározásához 10 g méhviaszt 
25 g vízmentes nátrium-szulfáttal és 100 ml acetonitrillel 1 percig kevertettek egy mixerrel. 
[FRISON et al. 1999] Szűrték és az extrakciót még kétszer megismételték 25 – 25 ml 
acetonitrillel. A szűrlethez választótölcsérbe még öntöttek 750 ml vizet és 5 g NaCl-t és 100 ml 
5% diklórmetántartalmú petrolétert. 1 percig intenzív rázást alkalmaztak és a fázisok szétválása 
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után a vizes fázis extrakcióját megismételték 50 ml 5 % diklórmetántartalmú petroléterrel. Az 
éteres extraktumokat szárazra párolták rotációs bepárlóval. A bepárlási maradékot  10 ml 
petroléterrel oldatba vitték és saját készítésű Florisil oszloppal tisztították. A felvitel után 150 
ml petroléterrel mosták, majd az  elució 150 ml 10  etilacetát–tartalmú petroléterrel történt. Az 
eluátumot bepárolták, majd a maradékot visszaoldották 5 ml n-hexánnal. Ez a minta került 
végül GC-MS analízisre. Permetrin belső standardot használtak, amit az első extrakciós 
lépésében adtak hozzá a mintához. A kísérletekhez egy, már három év óta az előírások szerint 
kezelt méhkaptár belsejéből vettek viaszmintákat. A rovarirtó szerrel átitatott szalagtól egyre 
távolodva 5 cm-ként vett viaszminták analízis eredménye általában csökkent, 2,12 és 0,14 
mg/kg közötti fluvalinát-koncentráció értékeket mértek. A kimutatási határ 0,05 mg/kg volt. 
108 % ill. 97 % visszanyerést értek el 0,52 ill. 1,04 mg/kg addícióval. 
Jiménez és munkatársai egy másik munkájukban 12, a méhviaszban gyakran előforduló 
lipofil vegyület, többek között kumafosz és fluvalinát meghatározására dolgoztak ki módszert 
GC-ECD rendszerrel [JIMÉNEZ et al. 2004b]. A méhészektől kapott viaszt első lépésben a 
szennyezőktől (méz, propolisz, méhek maradványai) kellett megtisztítani. Ezt úgy érték el, 
hogy a viaszt vízbe helyezték, majd 20 percig forralták. Lehűlést követően ezt mégegyszer 
megismételték. A szennyeződések így a vízbe kerültek, a vízben megolvadt viasz pedig a  víz 
felszínén megszilárdult. Az elválasztás után a viaszlapka alján található esetleges 
szennyeződéseket egy kaparóval eltávolították. Ezután a viaszt megolvasztották 70 C-on,  
acetonos standard oldattal addícionálták, és keveréssel homogenizálták, mielőtt újra 
megszilárdult volna a minta. Az elért koncentráció 0,5 és 5 mg/kg volt valamennyi addicionált 
rovarölő szerre. A méhviasz minták előkészítésénél folyadék-folyadék extrakciót és a szilárd 
fázisú extrakciót (SPE) alkalmaztak. A mintákat n-hexánban oldották fel, majd 
módszerfejlesztésük során kipróbálták ezt követően az acetonitrillel vagy metanollal végzett 
extrakciót egyszer, illetve kétszer. Úgy találták, hogy az acetonitrillel végzett kétszeri extrakció 
a leghatékonyabb. Ezek után egy SPE-s tisztítást is végeztek. Ehhez különféle adszorbensekkel 
(Florisil, C-18, Oasis-HLB) rendelkező tölteteket használtak, illetve ezeket egymás után 
kapcsolva is vizsgálták. Azt tapasztalták, hogy a kumafosz és a fluvalinát mennyiségi 
meghatározásához mindenképp szükség van SPE tisztításra, mivel ezt különböző szennyezők 
zavarják. Ezen szennyezők eltávolítására legalkalmasabbnak a C-18-as oszlop után kapcsolt 
Oasis-HLB kombinált patront találták. A módszer fő lépései: 0,1 g méhviaszt 10 ml n-hexánban 
oldották fel, 10 ml acetonitrilÍlel rázatták, 2 ml metanolt adtak hozzá a fázisok szétválásának 
elősegítésére. 200 ml vizet adtak az acetonitriles extraktumhoz és felvitték az egymáshoz 
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kapcsolt két cartridge-ra (C-18 ill. Oasis). Ezután az előbbit eldobták, a másik oszlopot 
leszárították nitrogén áramban. A meghatározandó komponenseket 4 ml etil-acetáttal eluálták. 
Az oldószert elpárologtatták és a mintát 1 ml acetonban oldották vissza. Az elért  visszanyerés 
100 % körüli érték volt mind kumafoszra, mind pedig fluvalinátra nézve. A fluvalinát két 
izomerjére adták meg a visszanyerés értékeket, de nem derül ki a munkából, hogy melyik 
izomert jelölték „1”-gyel és melyiket „2”-vel. Az általuk vizsgált spanyol méhvisz mintákban 
0,27-0,38 mg/kg kumafoszt és 0,064 – 5,10 mg/kg fluvalinátot mértek. A kimutatási határok 
0,014 – 0,12 mg/kg tartományba estek, a meghatározandó akaricidtől függően. Az említett 
szerzők azt tapasztalták még, hogy az atkaölő szerekkel megaddícionált tisztított méhviasz 
ismételt megolvasztása forró vízben nem változtatta meg lényegesen a vizsgált komponensek 
többségének a koncentrációját. 
Tremolada és munkatársai a kumafosz eloszlását mérték a méhkaptár ökoszisztémájában. 
[TREMOLADA et al. 2004] Ők a méhviasz extrakciójához 0,5 g méhviaszt 5 ml n-hexánban 
oldottak fel ultrahangos fürdőben 30 perc alatt. Ezután kétszer 50 ml n-hexánnal telített 
acetonitrillel az n-hexános fázist extrahálták egy rázótölcsérben. Az acetonitriles fázisokat 
egyesítették, bepárolták 10 ml-re majd 25 ml vizet adva hozzá kétszer extrahálták 20-20 ml n-
hexánnal. Az egyesített n-hexános fázisokat még egyszer vízzel kirázatták, majd 1 ml-re 
betöményítették, ezt tisztították tovább Florisil-os töltetű SPE oszloppal. Az adszorber 
átmosására 6 ml n-hexán:etil-acetát (85:15) elegyet használtak, majd felvitték a mintát az 
oszlopra. A 10 ml n-hexán:etil-acetát (70:30) felvitele után eluálódott mintát gyűjtötték le és a 
térfogatát 1 ml-re csökkentették rotációs vákuumbepárlóval. Az így betöményített minta került 
GC analízisre. 
Bonzini és munkatársai τ-fluvalinát tartalmú szerrel kezelt kaptárból származó méheket, 
valamint méz és méhviasz mintákat vizsgáltak. [BONZINI et al. 2011] A hatóanyag 
méhviaszban történő meghatározásához 1,5 g méhviaszt 10 ml n-hexánban oldott ultrahangos 
fürdő segítségével 40 °C-on. Az n-hexános oldatot fagyasztószekrénybe tették 1,5 órára, majd 
18 percig centrifugálták 10000 fordulat/perccel -5 °C-on. A felülúszót eltávolítva a 
centrifugálást kétszer megismételték. Az egyesített felülúszót rotációs vákumbepárlóval 1 ml 
térfogatra töményítették, majd Florisil oszlopon tisztították. A Florisil oszlopra  felvitt mintát 
először 20 ml n-hexánnal mosták majd az eluciót 10 ml n-hexán – aceton eleggyel (1:1) 
végezték. Az eluátumot betöményítették rotációs bepárlóval, szárazra párolták nitrogén 
áramban, végül a maradékot felvették 0,5 ml n-hexánnal a GC-MS analízishez. A méhviasz 
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minták τ-fluvalinát tartalma a vizsgált, 180 napos intervallumban növekedést mutatott, 0,098 
és 1,63 mg/kg közötti tartományban. 
Bogdanov és munkatársai kumafosz és fluvalinát meghatározásához egy hasonló módszert 
alkalmaztak. [BOGDANOV et al. 1998] 1 g méhviasz mintát 10 ml n-hexánnal extrahálták. 
Ismételt fagyasztással és centrifugálással eltávolították a nagy moláris tömegű komponenseket. 
Florisil oszloppal tisztították, amelyről a vizsgált alkotókat petroléter/n-hexán 1:1 arányú 
elegyével eluálták. Szárazra párolták majd visszaoldották 2 ml izooktánban, és ezt az oldatot 
injektálták a gázkromatográfba, mely elektronbefogásos detektorral volt felszerelve. 
2.2. Folyadékkromatográfiás módszerek 
Adamczyk és munkatársai két nagyhatékonyságú folyadékkromatográfiás cikket is írtak 
atkaölő szerek vizsgálatáról. Ezek közül az első, 2007-es cikkben kumafoszt, fluvalinátot és az 
általam nem vizsgált bromopropilátot mérték méhviaszban. [ADAMCZYK et al. 2007] A viasz 
addícionálásához ők is két olvasztásos módszert alkalmaztak. A viaszmintát -18 C-on hűtötték 
egy órán keresztül, majd mozsárral megtörték, homogenizálták. Ezután kétféle módon 
olvasztották meg a viaszt. Az egyik lehetőségként 25 g porított méhviasz mintát egy 
üvegpalackba bemérve laboratóriumi szárítószekrényben 80 C-ra melegítették, 40 perc alatt. 
Ahogy megolvadt, hozzáadták az atkaölő standardokat tartalmazó oldat megfelelő részletét. 
Ezután lezárták a palackot, majd két percig intenzíven rázták. Ezután hagyták lehűlni 
szobahőmérsékletre. A másik lehetőségként mikrohullámmal támogatott feltáró berendezésben 
olvasztották meg a 25 g porított méhviaszt, 1200 W teljesítménnyel, melynek hőmérséklete 3 
perc alatt elérte a 100 C-ot. 70 C-os vízfürdőben 70 C-ra hűtve végezték a standard oldat 
addícióját intenzíven rázatva, majd hagyták lehűlni szobahőmérsékletre. A méhviasz 
vizsgálatához 100 cm2 területű lépet vágtak le, és egy szitára helyezve eltávolították a mézet. 
A lépmintát 500 ml desztillált vízben kevertetve áztatták 30 percig. Ezután újra visszatették a 
szitára a lépet és további 1 liter vízzel mosták, hogy a méz nyomait eltávolítsák.  A maradék 
víz eltávolítása végett a viaszt 2-4 órára 40 °C-ra szárítókemencébe helyezték. Az így kapott 
mintát oldószerrel extrahálták 70 °C-on. Az extrakciós eljárás optimálásához a 0,2 g, ill. 1,0 g 
bemért viaszmintát n-hexánnal, izooktánnal, acetonnal vagy aceton-/n-hexán eleggyel 
extrahálták többféle oldószertérfogatot alkalmazva. A legjobb visszanyerést 0,2 g méhvisz 
bemérésével és izooktán oldószerrel kapták, az oldószer térfogata pedig 10 ml, majd kétszer 6 
ml volt. A tisztítási lépéshez C-18-as, ill. Florisil-os adszorberrel töltött SPE patronokat 
használták, melyek közül utóbbit javasolták az elvégzett kísérleteik alapján. Az így kapott 
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oldatokat szárazra párolták nitrogén atmoszférában, és újra feloldották acetonitrilben. A 
nagyhatékonyságú folyadékkromatográfiás mérés C18-as, fordítottfázisú HPLC oszloppal és 
diódasoros detektorral történt. Gradiens eluciót alkamaztak, az eluens acetonitril-víz elegy volt. 
A kimutatási határ a meghatározandó vegyületekre 0,1 - 0,2 mg/kg,  a visszanyerés pedig 70 – 
110 % közötti érték volt. Az ismertetett mérési módszerrel az általuk vizsgált viaszokban 
csupán fluvalinát volt kimutatható. Ezért a következő cikkükben a fluvalinát bioindikátorként 
való alkalmazását vizsgálták. A mérésekhez az általuk korábban optimált módszert alkalmazták 
[ADAMCZYK et al. 2010]. Az analízis első lépéseként 0,2 g méhviasz mintához üvegcsőben 
10 ml izooktánt adtak. 70 °C-on 5 percig melegítették kémcsőtermosztátban. Miután 
összerázták a felmelegített csöveket, hűtött centrifugába helyezték -10 °C-on 15 percig 3800 
fordulat/perccel centrifugálták, majd a felülúszót átöntötték egy üres üvegcsőbe. Ezután 6 ml 
izokotánnal a műveletet kétszer megismételték. A három folyadékextraktumot egyesítették és 
egy előzetesen kondicionált, 1 g Florisil töltettel rendelkező patronra vitték fel, ami az atkaölő 
szereket visszatartotta. A vizsgált vegyületek eluciója 10 ml aceton/n-hexán eleggyel történt 
(3:1). Végül az eluátumot szárazra párolták nitrogénáramban és a maradékot visszaoldották 1 
ml acetonitrilben. A HPLC analízishez 1 ml/perc áramlási sebességet és lineáris gradienst 
használtak acetonitril és víz oldószerekkel. A kumafoszt 313 nm-en míg a fluvalinátot 254 nm-
en detektálták. A kalibrációhoz atkaölő szer mentes afrikai méhviasz minta extraktumokat 
addicionáltak ismert mennyiségű standarddal. Három különböző koncentrációjú standard 
készült: 0,5, 1 és 2 mg/kg viasz. A kimutatási határ 0,2 mg/kg volt kumafoszra és fluvalinátra. 
A huszonkét vizsgált méhviasz mintában csak a fluvalinát volt kimutatható. A nem 
újrahasznosított mintákban egy kivételével a fluvalinát sem volt kimutatható, míg a 22 minta 
közül nyolcban mértek 1,2 és 6,6 mg/kg közötti értéket, az átlagérték 2,8 mg/kg volt. 
Martel és munkatársai mézből mérték az általunk is vizsgált három szert HPLC-vel, 
diódasoros detektorral [MARTEL et al. 2002]. A mézet n-hexán és propán-2-ol 2:1 arányú, 
0,28 % ammóniatartalmú elegyével extrahálták, majd 0,28 % ammóniatartalmú desztillátvizzel 
végzett folyadék-folyadék extrakcióval tisztították. A szerves fázist ezután szárítószeren 
szűrték át, majd rotációs vákuumbepárlóval szárazra párolták. A maradékot acetonban oldották 
fel majd fecskendőszűrés után a minta analízisre kész állapotban volt. A cikkben egy fontos 
dologra is felhívták a figyelmet, miszerint az amitráz savas közegben elbomlik, ezért az 
extrakciós és a folyadékkromatográfiás elválasztást is lúgos közegben végezték. Fordított fázisú 
C18-as HPLC oszlopot használtak. Az izokratikus elválasztás eluense 80 % acetonitril 20 % 
víz elegye volt 0,28 % ammóniatartalommal, az áramlási sebességet 1 ml/perc értéken tartották.  
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Martel és munkatársai ezen kívül módszert dolgoztak ki amitráz, fluvalinát és kumafosz  
meghatározására méhviaszból [MARTEL et al. 2007]. Az amitráz és fluvalinát 
meghatározásához 3 méhviasz mintát 100 ml-es Erlenmayer lombikban 15 ml petroléter és 10 
ml 0,1 M nátrium-hidroxid oldat elegyével extraháltak, 50 °C-on 15 percig melegítve, közben 
gyakran kevergetve. A lehűlés után 4x30 ml petroléterrel telített acetonitrilt adtak hozzá. A 
szilárd/folyadék keveréket kevergetés közben kvarcgyapoton átszűrték egy 1000 ml-es 
rázótölcsérbe. A rázótölcsérbe került még 700 ml 2 %-os konyhasó oldat és 100 ml petroléter. 
Intenzív rázogatás után a szűrlet szétvált két fázisra. Az alsó fázist egy másik rázótölcsérben 
gyűjtötték össze és újra extrahálták 100 ml petroléterrel. Az így elkülönült felső fázist az első 
rázótölcsérbe öntötték és az egyesített szerves fázisokat 200 ml 2 %-os nátrium-kloriddal újra 
extrahálták. Az alsó fázist elöntötték és a felső fázist átszűrték vízmentes nátrium-szulfáton 500 
ml-es gömblombikba. Ezután rotációs vákuumbepárlóval 35-40 °C-os vízfürdőben szárazra 
párolták. A maradékot 1 ml acetonnal felvették és 0,45 µm-es fecskendőszűrőn való szűrés után 
került sor a HPLC analízisre az előbbiek szerint. A kumafosz meghatározásához 
gázkromatográfiás módszert használtak és az előbbitől eltérő előkészítést alkalmaztak. Egy 
gramm méhviasz mintát és 10 ml n-hexánt centrifugacsőben ultrahangos fürdőbe meritettek a 
viasz teljes feloldódásáig. Két óra fagyasztás után 20 percig centrifugálták 15000 
fordulat/perccel -10 °C-on. A n-hexán felülúszót újrafagyasztották és újracentrifugálták a 
viasztartalom csökkentése céljából. A n-hexán felülúszót ezután egy saját készítésű Florisil 
oszlopon tisztították, mely 0,1 g vízmentes nátrium-szulfáttal és 1,5 g Florisil-lal volt töltve. 
Az oszlop kondicionálása 10 ml n-hexánnal történt, 5 ml-t vittek fel a florisil oszlopra az előbbi 
centrifugáláskor visszamaradt felülúszóból, majd 20 ml n-hexánnal mosták az oszlopot. Az 
elució 20 ml aceton / n-hexán 60:40 (v/v) eleggyel történt. Az extraktumot szárazra párolták és 
visszaoldották 1 ml acetonban. Fecskendőszűrőn végzett szűrés (0,45 µm) után az előkészített 
minta GC oszlopra injektálható lett. A kumafosz gázkromatográfiás meghatározásához PE-
XLB típusú kapilláriskolonnát, nitrogén-foszfor detektort és split/splitless injektort használtak 
split üzemmódban. Martel és munkatársai az amitráz, fluvalinát és kumafosz analízisére 
kidolgozott módszereiket többek között két francia cég által gyártott 47 méhviasz mintára 
alkalmazták. Ezen kívül mintákat gyűjtöttek egy üzemből, ahol a különböző méhészektől 
összgyűjtött méhviaszt 500 - 1000 kg-os tartályokban megolvasztják és 85-90 °C-on 2 órát 
hevítik. Három-három mintát vettek a megolvadt méhviaszból és az előállított műlépből. Az 
eredmények szerint a 47 vizsgált méhviasz minta közül 42-ben volt kimutatható a kumafosz, 
0,27 – 5,81 mg/kg és 33 mintában volt kimutatható fluvalinát, 0,13 -3,62 mg/kg koncentráció-
tartományban. Amitrázt nem sikerült kimutatniuk egyik mintában sem. A műlépgyártó 
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üzemben vett minták analízise szerint az olvadékból vett minták és fluvalinát koncentrációi a 
0,49 – 2,12 mg/kg, illetve a 0,54 – 2,07 mg/kg tartományban változtak. A megolvadt viaszból 
gyártott műlépminták esetében a kumafosz 0,96 – 2,0 mg/kg a fluvalinát pedig 0,13 – 2,91 
mg/kg koncentrációintervallumban volt detektálható. Megállapítást nyert, hogy a gyártás során 
alkalmazott hevítés ellenére a kumafosz és a fluvalinát nem degradálódott. Ez a megállapítás 
összhangban van Bogdanov és munkatársai tapasztalatával [BOGDANOV et al. 1998], mely 
szerint a kumafosztartalom nem csökkent egy 140 °C-on két órán át tartó hőkezelés során. 
Továbbá megerősítést nyert Korta és munkatársai megállapítása is, mely szerint  A kimutatási 
határok amitrázra, fluvalinátra és kumafoszra 0,01 mg/kg, 0,03 mg/kg ill. 0,08 mg/kg. 
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3. Célkitűzés 
Tudományos diákköri munkám célja hazai műlép minták atkaölőszer-tartalmának 
meghatározására alkalmas nagyhatékonyságú folyadékkromatográfiás (HPLC) analitikai 
kémiai módszer kifejlesztése, mely az atkaölő szerek méhviaszból történő eltávolításának 
nyomon követésére is használható. A kidolgozott analitikai kémiai módszert alkalmazom hazai 
műlép minta és gyógyszerkönyvi minőségű méhviasz minta kumafosz- és -fluvalinát-
tartalmának meghatározásához. A módszer ellenőrzésérére elvégzem a gyógyszerkönyvi 
minőségű méhviasz és atkaölő szer standardok felhasználásával elkészített, ismert összetételű, 
megnövelt akaricid tartalmú, méhviasz próbatestek mennyiségi analízisét és homogenitás-
vizsgálatát. 
A HPLC meghatározást megelőző minta-előkészítési eljárás alapötletét felhasználva 
módszert fejlesztek ki atkaölő szer maradványok eltávolítására műlép mintából. A tisztítási 
eljárás kifejlesztésénél modellanyagként az előbbiek szerint előállított, megnövelt akaricid 
tartalmú próbatestet használom. A kísérleti paraméterek változtatásával a lehető legnagyobb 
tisztítási hatásfok és legjobb viasz visszanyerési hatásfok elérésére törekszem. Módszert 
fejlesztek ki a reagensként felhasznált n-hexán maradékénak GC-MS meghatározására és 
koncentrációjának a kimutatási határnál kisebb értékre csökkentésére. 
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4. Anyag és módszer 
4.1. Felhasznált anyagok és berendezések 
A kitűzött célok eléréséhez kétféle viasszal, Valkóban előállított műlép mintával (Balta és 
Balta KFt, Valkó, Magyarország) és gyógyszerkönyvi minőségű fehér méhviasz pasztillával 
(Eur. Ph., származási hely: EU; forgalmazza: Humanity Áruház Kft., Budapest) végeztem 
kísérleteket. A műlép mintát a 70/2003. (VI. 27.) FVM rendelet előírásának megfelelően 
minimum egy órán keresztül minimum 112 C hőmérsékleten hőkezelték a viasz megbízható 
fertőtlenítése céljából, mely nélkül nem értékesíthető a lép és a viasz. A gyártó szerint a 
gyógyszerkönyvi minőségű fehér méhviasz előállítása során a viaszt 120 C-os gőzzel kezelték 
és aktív szenet és diatomaföldet használtak. A kumafosz, amitráz és τ-fluvalinát PESTANAL® 
hiteles anyagminták beszerzése a Sigma Aldrich Laborchemikalien GmbH-tól (Seelze, 
Germany) történt. 
Az eluens készítéséhez alkalmazott acetonitril és ammónia HPLC tisztaságú volt 
(HiPerSolv, VWR International Kft.), míg az szilárd-folyadék és a szilárd fázisú extrakcióhoz 
(SPE) peszticidek analíziséhez ajánlott minőségű n-hexánt, acetont (Pestinorm, VWR 
International Kft.) és izooktánt (Applichem Panreac, Darmstadt, Németország) alkalmaztam. 
Az SPE elválasztáshoz ISOLUTE FLORISIL 1g/6mL oszlopot (Biotage, Uppsala, Svédország) 
használtam. A technológiai tisztításhoz használt n-hexán 99 %-os tisztaságú, technikai 
minőségű volt (Technical, VWR International Kft.) A felhasznált tisztított víz HPLC minőségű 
volt. 
A nagyhatékonyságú folyadékkromatográfiás elválasztást GBC LC 1150 típusú pumpával, 
GBC DI 510D interfésszel és Shimadzu SPD-M20A diódasoros detektorral felszerelt 
készülékkel végeztem. Az elválasztáshoz Agilent Zorbax Extend-C18 típusú 150 mm x 4,6 mm 
méretű, 5 μm szemcseméretű analitikai kolonnát használtam. A készülék injektorára 20 μl 
térfogatú mintabemérő hurkot szereltem. A detektálási hullámhosszak a vizsgált vegyületek 
abszorpciós maximumának megfelelően a következők voltak: kumafosz: 313 nm, amitráz: 289 
nm, -fluvalinát: 254 nm. A kumafosz, -fluvalinát és amitráz kromatográfiás csúcsának 
azonosításához hígított hiteles standard oldatokat használtam. Mennyiségi meghatározáshoz 
külsö standard-os kalibrációt alkalmaztam. A fázis-elválasztáshoz Jouan gyártmányú, BR4i 
típusú hűthető centrifugát használtam, melybe S40 lengő rotor volt beépítve. A készüléken a 
minimálisan beállítható hőmérséklet -9 °C volt. 
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4.2. Az atkaölő szerek koncentrációjának meghatározása a méhviaszban 
A méhviasz kumafosz-, -fluvalinát- és amitráztartalmának meghatározásához HPLC 
készülék állt rendelkezésemre, diódasoros detektorral, fordított fázisú folyadékkromatográfiás 
oszloppal. A HPLC meghatározás előtt az atkaölő szereket először el kellett választanom a 
méhviasztól. Ehhez Adamczyk és munkatársai módszeréhez hasonlóan ismert tömegű 
viaszmintát üveg centrifugacsőben, 70 °C körüli hőmérsékletű vízfürdőben megolvasztottam 
n-hexán vagy izoktán extraháló szer jelenlétében. Homogenizálás után hűtéssel 
különválasztottam a viaszt és az atkaölő szereket tartalmazó extraháló szert. A nagy moláris 
tömegű alkotók elválasztásához a lehűtött szuszpenziót hűtött centrifugában centrifugáltam. A 
felülúszót összegyűjtve a visszamaradt viaszon a műveletet kétszer megismétlem. A háromszor 
elvégzett extrakció egyesített felülúszóját, ami tartalmazta a méhviaszból extrahált atkaölő 
szereket, rotációs vákumbepárló készülékkel szárazra pároltam. A maradékot felvettem 
acetonitrillel, majd Florisil oszlopon tisztítottam. Az így kapott mintát szűrés után  a HPLC 
oszlopra injektáltam. Előkísérleteim a HPLC módszer fejlesztésére, a méhviaszból való 
kinyerés optimálására és a Florisil oszlopon való tisztítási módszer kidolgozására irányultak. 
Ennek megfelelően megválasztottam a HPLC módszerhez alkalmazott kromatográfiás oszlop 
típusát, az eluens minőségét, az áramlási sebességet, injektálási térfogatot. A viasz oldásához 
felhasznált apoláris oldószer kiválasztásához kísérleteimet mind izooktánnal, mind n-hexánnal 
elvégeztem.  Ezen túlmenően meg kellett határozni a viasz oldásánál alkalmazott legkedvezőbb 
hőmérsékletet, továbbá azt, hogy mennyi idő alatt hűtjön le -10 °C-ra,  és szükséges-e az 
egyesített felülúszót bizonyos ideig hűteni és megismételni a centrifugálást. A Florisil oszlopon 
végzett tisztítási lépés optimálásához meg kellett választani a nedvesítéshez, kondicionáláshoz 
alkalmazott oldószerek minőségét és mennyiségét, a felvitt minta mennyiségét, a mosáshoz 
használt oldószer minőségét és mennyiségét és végül az elucióhoz használt oldószerelegy 
minőségét és optimális térfogatát. 
4.2.1. Ismert koncentrációjú kumafosz, -fluvalinát és amitráz oldatok készítése 
Kísérleteimhez a PESTANAL® hiteles anyagminták hígított oldatát használtam.  A vizsgált 
atkaölő szerekhez oldószerként az irodalom alapján aceton [MARTEL et al. 2007] és acetonitril 
[ADAMCZYK et al. 2007] alkalmazható. Martel és munkatársai közleménye szerint az aceton 
oldószerrel készített 100 mg/L-es kumafosz, amitráz és fluvalinát törzsoldatok 1 évig tárolhatók 
-20 °C-on. Felhasználás előtt az említett törzsoldatot a kívánt koncentrációra hígították 
acetonnal. A hígított oldatok  +4 °C-on 1 hónapig eltarthatók voltak.  Adamczyk és munkatársai 
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1000 mg/L-es törzsoldatokat készítettek acetonitril oldószerrel kumafoszból és fluvalinátból, 
melyeket -18 °C-on, sötétben tároltak. A fentieket figyelembe véve első lépésben 10000 mg/L-
es törzsoldatokat készítettem a standardokból, majd egy keveréket, amely mindhárom szerre 
1000 mg/L-es és szintén aceton az oldószere. Ezeket az oldatokat a mélyhűtőben tároltam. Az 
atkaölő szerekből készült törzsoldatokból minden mérési napon friss hígításokat készítettem. 
4.2.2. Viasz minták előkészítése 
Homogén átlagminta készítése céljából mindkét méhviaszból 5 cm átmérőjű korongokat 
készítettem. Az alufóliával kibélelt üveg öntőformába öntöttem a 70 C-os vízfürdőn 
megolvasztott méhviaszt és hagytam lehűlni és megdermedni szobahőmérsékleten. Kihűlés és 
megszilárdulás után kivettem az öntőformából a próbatesteket és az alufóliát eltávolítottam 
róluk. Az előállított korongok tömege 28,5 és 29 g közötti érték volt.  Az analitikai kémiai 
módszer hatékonyságának ellenőrzésére és a műlép tisztításához kidolgozott módszer 
modellanyagaként szolgáló addícionált méhviasz minta elkészítése is ezzel az eljárással történt. 
A 30 g tömegű megolvasztott méhviasz mintához 300 µl térfogatú, aceton oldószerrel készült, 
1000 - 1000 mg/L kumafosz-, amitráz- és -fluvalinát-tartalmú standard oldatot adtam. 
Mechanikus keveréssel homogenizáltam az olvadékot, majd kiöntöttem az öntőformába és 
hagytam megdermedni. A próbatestek vizsgálatához tortaszeletekhez hasonló, 0,4 g tömegű 
méhviasz szeletkéket vágtam le acélkéssel a korongokból és a lentebb leírtak szerint 
meghatároztam az atkaölőszer-tartalmát. A méhviasz próbatesteket az analízisig -20 °C-on, 
mélyhűtőben tároltam. 
4.2.3. A meghatározandó komponensek kivonása viaszmintákból 
A meghatározandó komponenseknek a viasz mintából történő kivonására Adamczyk és 
munkatársai részlegesen módosított eljárását alkalmaztam [ADAMCZYK et al. 2010]. Az 
analitikai kémiai módszer első lépésében a centrifugacsőbe bemértem a vizsgálandó műlép 
minta ismert tömegű részletét és ehhez extrahálószerként megfelelő térfogatú izooktánt vagy 
n-hexánt adagoltam. Adamczyk és munkatársai [ADAMCZYK et al. 2007] kétféle 
mintatömeget, 0,2 és 1,0 grammot próbáltak ki 10 ml térfogatú extrahálószerhez. A 
visszanyerés vizsgálatok alapján az 1,0 g bemérést nem találták megfelelőnek. Ugyanakkor 
három közleményben [BOGDANOV et al. 1998; TREMOLADA et al. 2004; MARTEL et al. 
2007] 1,0 g tömegű bemérést alkalmaztak és 10 ml n-hexán extrahálószert adtak a méhviaszhoz. 
A hivatkozott szerzők tapasztalatait figyelembe véve a csavaros kupakkal ellátott, 10 ml 
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térfogatú üveg centrifugacsövekbe a 4.2.2. alfejezetben leírtak szerint előállított viasz minta 0,4 
grammját mértem be, amihez a centrifugacső térfogatával összhangban 8,0 – 8,0 ml n-hexánt 
vagy izo-oktánt pipettáztam. A kupakkal lezárt centrifugacsövet 68-70 °C-ra melegítettem. Azt 
tapasztaltam, hogy a hőmérsékletet emelve 58 °C-on kezdett megolvadni a viaszminta, 68-70 
°C-on olvadt meg teljes mértékben és egy fázist képzett az oldószerekkel. A mintákat 10 percig 
tartottam ezen a hőfokon, közben homogenizálva azokat. Ezután következett a minta-
előkészítés legkritikusabb része, a viasz elválasztása hűtéssel, miközben a meghatározandó 
komponenseknek az extrahálószerben oldott formában kell maradniuk. A mintákat a 70 °C-os 
vízfürdőből kiemelve, szobahőmérsékletű vízben hűtöttem a termikus egyensúly beálltáig. A 
viasz kiválása már szobahőmérsékleten megkezdődött. A vízfürdős hűtés után a mintákat -
20°C-os mélyhűtőbe helyeztem, ezzel biztosítva, hogy a lehető legtöbb viasz megdermedjen. 
Ezután egy, már előhűtött hűthető centrifugába helyeztem a kupakkal ellátott 
centrifugacsöveket, melynek beállítható minimális hőmérséklete -9 C volt. Itt eltértem 
Adamczyk módszerétől. A fázisszeparáció hatékonyságának növelésére, a centrifuga 
fordulatszámát először kisebb értéken tartottam. A centrifugálási programot úgy változtattam 
meg, hogy kezdetben, a minta behelyezése után 8 percig kicsi, 500 rpm volt a fordulatszám. 
Eközben a készülék le tudott hűlni -7 °C-ra, ezután állítottam be a 3800 rpm értéket, és ezzel a 
fordulatszámmal 15 percig centrifugáltam. Az alkalmazott fokozatos lehűlés és lassú 
centrifugálás a viasz kiválását és a fázisszeparációt is elősegítette. A centrifugálást követően a 
felülúszót lepipettáztam a viasz felületéről és megismételtam az extrakciós lépést kétszer, 8-8 
ml oldószerrel és a felülúszókat egyesítettem. 
Összehasonlítva az extrakcióhoz kipróbált két oldószert, az n-hexánt és az izooktánt, az n-
hexános ill. az izooktános extrahálószerrel végzett minta-előkészítéssel készített 
kromatogramok  jellege nagyon hasonló, amint az a 6. és 7. ábrán látható. Ugyanakkor  az n-
hexán alkalmazása esetén hatékonyabb volt a fázisszeparáció, nem jelentkezett zavaró csúcs a 
kromatogramban és az ára is alacsonyabb, emiatt további kísérleteinkhez ezt az oldószert 
választottam. 
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6. ábra: N-hexános extrakcióval előkészített valkói műlép minta 313 nm hullámhosszon felvett kromatogramja 
 
7. ábra: Izooktános extrakcióval előkészített valkói műlép minta 313 nm hullámhosszon felvett kromatogramja 
4.2.4. A meghatározandó komponenseket tartalmazó kivonat tisztítása szilárd fázisú 
extrakcióval 
Az egyesített felülúszók tisztítása szilárd fázisú extrakcióval történt, 6 ml térfogatú 
polipropilén csőben elhelyezett 1000 mg florisil töltetet tartalmazó ISOLUTE FLORISIL 1 g/6 
mL oszloppal (Biotage, Uppsala, Svédország) a Bogdanov és munkatásai által kidolgozott 
módszer módosított változatával [BOGDANOV et al. 1998; ADAMCZYK et al. 2007]. A 
patron aktív fázisa magnézium-szilikát, mely így a polárisabb anyagokat tartja vissza. A töltetet 
20 ml n-hexánnal aktiváltam, ezután vittem fel rá az n-hexán vagy izooktán extraháló szerrel 
készült egyesített felülúszót (4.2.3. alfejezet). A  szennyezők eltávolítása szintén 20 ml n-
hexánnal történt. Ezt követően az oszlopot leszárítottam levegő átszívásával, majd szárítás után 
20 ml n-hexán:aceton 1:1 arányú eleggyel eluáltam az oszlopról a mérendő komponenseket. Az 
alkalmazott áramlási sebesség az SPE művelet során mindig 3,0 ml/perc volt. Az így kapott 
oldatot rotációs vákuumbepárló készülékkel  szárazra pároltam. A bepárlási maradék újra 
feloldását 2 x 0,5 ml acetonitrillel végeztem 50 °C-os vízfürdőben, a még jelen lévő viasz miatt 
. Az acetonitriles fázisokat egyesítettem, így 1 ml térfogatú mintát kaptam, melyet 0,22 µm-es 
pórusméretű fecskendőszűrőn szűrtem. Az így előkészített mintát a mérésig 4 °C-on, hűtőben 
tároltam. 
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4.2.5. Alkalmazott folyadékkromatográfiás paraméterek 
A HPLC meghatározásnál alkalmazott körülmények megválasztásához Martel és 
munkatársai által 2007-ben közölt publikációból indultam ki, akik amitrázt és fluvalinátot 
határoztak meg. A detektálási hullámhosszakat az egyes komponensek abszorpciós maximuma 
alapján választottam ki, a kumafoszt 313 nm-en [MARTEL et al. 2002] az amitrázt 289 nm-en 
[MARTEL et al. 2007] a fluvalinátot 254 nm-en [ADAMCZYK et al.  2007] mértem. A 
méréshez izokratikus elúciót használtam, 1 ml/perces áramlási sebességgel. Az eluens 79,9 % 
acetonitrilt, 19,8 % vizet 0,28 % ammóniát tartalmazott [MARTEL et al. 2002; MARTEL et al. 
2007]. Ilyen körülmények között a retenciós idő 25 °C-on kumafoszra 3,1 perc, amitrázra 9,2 
perc és τ-fluvalinátra 11,1 perc volt. Egy mérés során az adatgyűjtés 20 percig tartott. 
Szennyezettebb méhviasz minták vizsgálatánál nehézséget jelentett, hogy a kumafosz, kis 
retenciós ideje miatt nem vált el eléggé a hulladékcsúcstól.  Emiatt egy másik eluens összetételt 
is kipróbáltam, az acetonitril koncentrációját csökkenve 80%-ról 75 %-ra, változatlan 
ammóniatartalom mellett. (Az acetonitril-koncentráció csökkentésének határt szab, hogy a 
mérendő atkaölő szereknek oldatban kell maradniuk.) Ez az eluens-összetétel, a 
várakozásoknak megfelelően, a retenciós idő növekedését eredményezte, miközben jobb lett a 
szelektivitás. A hosszabb az analízis idő miatt ilyen eluens alkalmazására csak akkor került sor, 
ha nagy volt a minta kumafosztartalma, vagy ha ki kellett küszöbölni egy zavaró csúcsot. 
Az alábbiakban a 8. - 10. ábrán példaként bemutatom a 2 mg/L atkaölőszer-tartalmú 
standard keverék kromatogramját a három féle hullámhosszon, mely 79,9 % acetonitril-
tartalmú és 0,28 % ammóniatartalmú eluens felhasználásával készült. A 11. - 13. ábrákon a 
kalibrációs görbék láthatók a három vizsgált atkaölő szerre, a 0,1 mg/L – 20,0 mg/L 
koncentráció tartományban. Mindhárom kalibráló egyenes illeszkedése a pontokra a vizsgált 
két nagyságrendnek megfelelő koncentráció tartományban kielégítő (R2 > 0,999). A 74,9 % 
acetonitrilt, 24,8 % vizet 0,28 % ammóniát tartalmazó eluenssel készített kromatogramokat és 
kalibráló egyeneseket helyhiány miatt itt nem mutatom be. A három atkaölő szerre a következő 
retenciós idők adódtak: kumafoszra 3,8 perc, amitrázra 12,8 perc és τ-fluvalinátra 17,9 perc 
volt. A kalibráló egyenesek lefutása a 11. – 13. ábrán bemutatottakhoz nagyon hasonló volt. 
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8. ábra: 2 mg/L-es standard mix kromatogramja 313 nm-en, 79,9 % acetonitril-, 0,28 % NH3-tartalmú eluens 
 
9. ábra: 2 mg/L-es standard mix kromatogramja 289 nm-en, 79,9 % acetonitril-, 0,28 % NH3-tartalmú eluens 
 
10. ábra: 2 mg/L-es standard mix kromatogramja 254 nm-en, 79,9 % acetonitril-, 0,28 % NH3-tartalmú eluens 
 
 
 
 
11. ábra: Kumafosz kalibráló egyenes; 
79,9 % acetonitril-, 0,28 % NH3-tartalmú eluens 
12. ábra: Amitráz kalibráló egyenes; 
79,9 % acetonitril-, 0,28 % NH3-tartalmú eluens 
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4.3. A tisztított méhviasz minták hexántartalmának meghatározása 
A tisztított méhviasz minták hexántartalmát Bruker SCION 436-GC SQ típusú GC-MS 
berendezéssel mértük, mely Bruker SHS-40 típusú automata mintaadagolóval volt felszerelve. 
A készülék tömegtartománya 50-500 közötti érték volt. Az alkalmazott BR5 típusú, 30 méter 
hosszú kapilláris kolonna 1 µm filmvastagságú, 5% difenil- és 95% dimetil-polisziloxán-
tartalmú állófázist tartalmazott. Hélium vivőgázt használtunk. 80 °C-on 20 percig termosztáltuk  
az automata mintaadagolóban elhelyezett mintát. Split injektort használtunk, 1/10 split 
aránnyal. A kapilláris kolonna hőmérsékletét 1 percig 50 °C-on tartottuk, majd 10 °C/perccel 
emeltük a hőmérsékletet addig, amíg elértük a 200 °C-t. A hexán retenciós ideje 2,33 perc, az 
izooktáné 3,39 perc volt. 
  
13. ábra: τ-fluvalinát kalibráló egyenes; 
79,9 % acetonitril-, 0,28 % NH3-tartalmú eluens 
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5. Eredmények 
A 4. fejezetben ismertetett analitikai kémiai módszert alkalmaztam egy sárga műlép minta 
és egy gyógyszerkönyvi minőségű, fehér méhviasz minta akaricid tartalmának 
meghatározásához. A kisebb atkaölőszer-tartalmú fehér méhviasz mintából ismert mennyiségű 
és atkaölőszer-koncentrációjú acetonos standard oldat hozzáadásával 10 – 10 ppm-mel 
megnövelt akaricid tartalmú méhviasz próbatestet készítettem. Elvégeztem az atkaölő szerrel 
addícionált méhviasz korong kémiai analízisét és homogenitás-vizsgálatát a kidolgozott 
analitikai kémiai meghatározási módszerrel. Az analízis eredményéből a módszer 
visszanyerését határoztam meg. A készített, megnövelt atkaökőszer-tartalmú próbatestet 
modellanyagként használtam a méhviasz akaricid tartamának csökkentésére alkalmas 
technológia kidolgozásához. 
5.1. Műlép minta és gyógyszerkönyvi minőségű viasz atkaölőszer-tartalmának 
meghatározása 
A műlép mintában és a gyógyszerkönyvi minőségű tisztított méhviasz mintában az amitráz 
nem volt kimutatható, ezért a 289 nm hullámhosszhoz tartozó kromatogramokat nem mutatom 
be. A fehér méhviasz minta előkészítésével nyert tisztított extraktum kromatogramja 313 nm 
és 254 nm hullámhosszakon a 14. és 15. ábrán, míg a sárga műlép minta kromatogramjai a 16. 
és 17. ábrán láthatóak. A τ-fluvalinát mindkét mintában kimutatható volt, a műlép mintában a 
csúcs alatti terület kb. háromszoros volt a gyógyszerkönyvi minőségű mintáéhoz képest a 254 
nm-en felvett kromatogramon. Lényeges eltérés volt tapasztalható a kumafosztartalomban. Míg 
a gyógyszerkönyvi minőségű méhviaszban a kumafosz nem volt kimutatható, addig a másikban 
27,6 mg/kg kumafoszt mértem. A kimutatási határok kumafoszra és -fluvalinátra 0,10 mg/kg, 
amitrázra pedig 0,08 mg/kg-nak adódtak a vakminta háromszoros szórása alapján számolva. Az 
eredményeket az 1. táblázatban foglaltam össze. 
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14. ábra: Fehér, gyógyszerkönyvi minőségű méhviasz előkészítésével nyert minta kromatogramja 313 nm-en, a 
mintában kumafosz nem volt kimutatható 
 
 
15. ábra: Fehér, gyógyszerkönyvi minőségű méhviasz előkészítésével nyert minta kromatogramja 254 nm-en 
 
 
16. ábra: Sárga, valkói műlép előkészítésével nyert minta kromatogramja 313 nm-en 
 
 
17. ábra: Sárga, valkói műlép előkészítésével nyert minta kromatogramja 254 nm-en 
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Úgy találtam, hogy a fehér méhviasz próbatest atkaölőszer-tartalma elhanyagolható volt a 
valkói műlép mintából öntött korongokéhoz képest, ezért ezt a terméket választottam a 10 – 10 
mg/kg atkaölőszer-tartalmú, addícionált próbatest készítéséhez, melyet az analitikai kémiai 
módszer ellenőrzésére használtam. 
1. táblázat: A valkói műléppel és fehér viasszal végzett mérések eredményeinek összefoglalása 
Atkaölő szer neve 
Sárga valkói viasz 
(mg/kg) 
Fehér, 
gyógyszerkönyvi 
minőségű viasz 
(mg/kg) 
Kumafosz 27,6 nem kimutatható 
Amitráz nem kimutatható nem kimutatható 
τ-fluvalinát 3,6 1,3 
5.2. Addícionált viasz minta vizsgálata 
A leöntött, körülbelül 30 g tömegű akaricidekkel addícionált korongból kétféleképpen 
vettem mintát. Első esetben a korongból egymással 120°-os szöget bezáró 0,4 g tömegű 
szeleteket vágtam ki, a második esetben pedig közvetlenül egymás mellől vettem az előbbivel 
azonos tömegű három mintát. A kémiai analízis az 4.2-es alfejezetben ismertetett módon 
történt. Ezen vizsgálatok segítségével meghatároztam az analitikai eljárás különböző 
teljesítményjellemzőit, továbbá megvizsgáltam az addícionált korong homogenitását, ezzel 
ellenőrizve az addíció sikerességét, későbbi esetleges alkalmazását. 
Az atkaölő szerekkel addícionált egyik fehér méhviasz minta kromatogramjait a 18. és 19. 
ábrákon mutatom be 313 nm és 254 nm hullámhosszakon.  
 
18. ábra: A fehér addícionált méhviasz minta kromatogramja 313 nm-en 
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19. ábra: A fehér addícionált méhviasz minta kromatogramja 254 nm-en 
Addícionált fehér méhviasz elemzési eredményeit a 2. táblázatban mutatom be, a 
korongból egymással 120°-os szöget bezáró helyekről vett 0,4 g tömegű szeletek valamint a 
közvetlenül egymás mellől vett azonos tömegű három minta analízise alapján. A táblázatban 
feltüntetett visszanyerés kiszámításához az első táblázatban közölt analíziseredményeket 
használtam fel. 
2. táblázat: Addícionált fehér viasszal végzett elemzések eredményei 
Atkaölő 
szer neve 
120° minták Egymás melletti minták 
Átlag 
(mg/kg) 
Szórás 
RSD 
(%) 
Visszanyerés 
(%) 
Átlag 
(mg/kg) 
Szórás 
RSD 
(%) 
Visszanyerés 
(%) 
Kumafosz 10,2 0,37 3,6 102 11,4 0,69 6,1 114 
Amitráz 1,36 0,12 8,3 13,6 1,63 0,11 6,9 16,3 
-fluvalinát 11,5 0,52 4,6 102 9,97 0,36 3,6 87 
5.3. A műlép minta atkaölőszer-tartalmának csökkentésére javasolt módszer 
kidolgozása 
A műlép atkaölőszer-tartalmának csökkentésére javasolt módszer kidolgozásához az 
alapötletet az analitikai kémiai meghatározást megelőző elválasztásból merítettem 
[ADAMCZYK et al. 2007; MARTEL et al. 2007; BOGDANOV et al. 1998; TREMOLADA et 
al. 2004]. A méhviasz megolvasztását az n-hexán forráspontjánál (68 °C) kisebb 
hőmérsékleten, 65 °C-on végeztem. 1 g tisztítandó méhviaszhoz 8 ml n-hexánt adtam vastag 
falú üveg centrifugacsőben, a keletkezett elegyet mechanikus keveréssel homogenizáltam, majd 
lassan lehűtöttem. A mintákat ezután 8 percig kisebb fordulatszámon (500 rpm), majd 15 percig 
a készüléken beállítható maximális fordulatszámon (4100 rpm) centrifugáltam. Eközben az 
eszközön beállított hőmérséklet a minimális -9 °C volt. A centrifugálást követően leszívtam a 
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viasz felszínéről az anyalúgot. A centrifugacsőben maradt viasz-hexán szuszpenzió még 
további tisztítást igényelt, emiatt újra hexánt adtam hozzá, 65 °C-ra melegítettem, rázogattam, 
hűtöttem és újra centrifugáltam. Vagyis az eljárást egyszer megismételtem. Az anyalúgtól 
szeparált, tisztított méhviasz még jelentős mennyiségű hexánt tartalmazott. A viaszban oldott 
hexán eltávolítására a viaszt üveglombikban egy óra alatt felmelegítettem 120 °C-ra és egy órán 
keresztül tartottam ezen a hőmérsékleten. Ezután a viaszból próbatestet öntöttem alumínium 
öntőformába, ami a 20. ábrán látható. Az így készült viasz akaricid tartalmát a 4.2. alfejezetben 
leírtak szerint határoztam meg. 
 
20. ábra: Alumínium fóliával kibélelt alumínium öntőforma és a készített tisztított próbatest 
Munkám során az 5.3. alfejezetben leírt módszert és annak minimálisan változtatott 
formáját alkalmazva próbáltam az optimális eljárást megtalálni. A megfelelő választáshoz 3 
paramétert hasonlítottam össze, a tisztítási hatásfokot, a tisztított viasz visszanyerését és a 
benne maradt hexán mennyiségét. 
5.3.1. Extrakciós kísérletek körülményeinek optimálása 
Az első kísérletben a 10 mg/kg atkaölő szerrel addícionált fehér viaszminta tisztítását 
végeztem el az 5.3. alfejezetben leírtak szerint. Ezt a kinyerést az egyszerűbb kezelhetőség 
kedvéért elneveztem „A” módszernek. Ennél a kísérletnél 10 ml térfogatú üveg 
centrifugacsöveket használtam, ezekbe mértem be kb. 1 gramm viaszt, melyhez 8 ml hexán 
adtam. A 3. táblázatban bemutatom, hogy az eredetileg bemért összesen 11,84 g tisztításra 
kerülő méhviasz mekkora hányadát sikerült visszanyerni. Az anyagmérleg számításhoz a 
tisztítás során kinyert felülúszókat egyesítettem. A felülúszó egy részét rotációs 
vákuumbepárlóval szárazra pároltam, így a hexán eltávozott és visszamaradt a benne lévő viasz. 
Ennek tömegét mérve meghatároztam az anyagmérleget. 
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3. táblázat:10-10 mg/kg atkaölő szerrel addícionált fehér viasz tisztításának anyagmérlege az „A” módszerrel 
Viasz Tömeg (g) 
Százalék 
(%) 
Eredeti, bemért viasz 11,84 100 
Tisztítás és hevítés után 
öntött viaszkorong 
7,75 65,4 
Kiöntés után a hevítő-
formában maradt viasz 
0,37 3,1 
Visszanyert, tisztított viasz 8,12 68,6 
Felülúszóban lévő viasz 3,34 28,2 
Veszteség 0,38 3,2 
 
A 10-10 mg/kg atkaölő szerrel addícionált fehér méhviasz minta tisztításakor a visszanyert, 
tisztított méhviasz tömege a bemért viasz tömegének 68,6 %-a volt. A méréseknek megfelelően 
a méhviasz 28,2 %-a a hexánban maradt. Elvégeztem az így előállított próbatest atkaölőszer-
tartalmának meghatározását. Három párhuzamos mérést alkalmaztam. A 4. és 5. táblázatban 
közölt részadatok szerint a kumafosz koncentrációja a tisztított méhviaszban 1,76 mg/kg, a -
fluvalináté 1,75 mg/kg, míg az amitráz nem volt kimutatható. Az addícionált fehér méhviasz 
minta előbb közölt analíziseredményét (a homogenitás-vizsgálat során elvégzett 6 mérés átlaga) 
figyelembe véve a tisztítási hatásfok kumafoszra 84 %, -fluvalinátra pedig 84 % volt. A GC-
MS mérés alapján a 120 °C-on egy órát kezelt, tisztított méhviasz termék 0,46 m/m % hexánt 
tartalmazott. 
4. táblázat: Tisztított fehér viasz tisztítási hatásfoka kumafoszra nézve „A” módszerrel 
Kumafosz 
Sorszám 1. minta 2. minta 3. minta 
Csúcs alatti terület 13551 13800 13472 
Mintadarab tömege (g) 0,3983 0,4339 0,3986 
Koncentráció az oldatban 
(μg/ml) 
0,358 0,364 0,356 
Koncentráció a 
méhviaszban tisztítás után 
(mg/kg) 
1,80 1,68 1,79 
Koncentrációk átlaga 
(mg/kg) 
1,76 
Koncentráció a tisztítás előtt 
(mg/kg) 
10,8 
Tisztítási hatásfok 84 % 
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5. táblázat: Tisztított fehér viasz tisztítási hatásfoka τ-fluvalinátra nézve „A” módszerrel 
τ-fluvalinát 
Sorszám 1. minta 2. minta 3. minta 
Csúcs alatti terület 11223 10470 12159 
Mintadarab tömege (g) 0,3983 0,4339 0,3986 
Koncentráció az oldatban 
(μg/ml) 
0,357 0,335 0,384 
Koncentráció a 
méhviaszban tisztítás után 
(mg/kg) 
1,79 1,54 1,92 
Koncentrációk átlaga 
(mg/kg) 
1,75 
Koncentráció a tisztítás előtt 
(mg/kg) 
10,7 
Tisztítási hatásfok 84 % 
 
Az előbbi módszerrel elvégeztem a valkói műlép minta tisztítását is, mellyel a viasz 63,5 
%-át sikerült visszanyernem. A tisztított minta kumafosztartalma 4,19 mg/kg-nak adódott, a -
fluvalinát és az amitráz pedig nem volt kimutatható. A tisztítási hatásfok kumafoszra 85 %-os, 
-fluvalinátra 100 %-os volt. Amitráz tisztítási hatásfokát nem lehet megadni, hiszen az eredeti 
mintában sem volt kimutatható mennyiségben. A tisztított méhviasz termék hexántartalma 
0,084 m/ % volt. 
A rendelkezésre álló hűthető centrifuga a kisebb fordulatszámnál képes volt lehűteni a 
mintákat, de a nagyobb fordulatszámnál fokozatosan emelkedett a hőmérséklet, nem volt 
biztosítható az Adamczyk cikkében szereplő -10 °C. Emiatt a következő kísérletnél a 65 °C-os 
hexán-viasz elegyet tartalmazó centrifugacsöveket lehűtöttem szobahőmérsékletre, majd 
mélyhűtőbe tettem egy órára. Ezután 15 percig centrifugáltam a mintákat a lehetséges 
legnagyobb, 4100 rpm fordulatszámmal. Megjegyzendő, hogy ezekhez a kísérletekhez már 
sikerült beszerezni 50 ml térfogatú, vastag falú, csavaros kupakos centrifugacsöveket. Ezért ezt 
a kísérletet két centrifugacsőben végeztem, melyekbe  4 – 4 g valkói műlép mintát mértem be 
és ehhez 32 -32 ml hexánt adagoltam. A felülúszó leszívása után visszamaradt méhviaszhoz 
újra 32 ml hexánt adtam a centrifugacsövekbe, 65 °C-ra melegítettem azokat és az első lépéssel 
megegyező módon újra mélyhűtőbe helyeztem és centrifugáltam. Ezt a módszert elneveztem 
„B” módszernek. Az így tisztított valkói méhviasz minta 80,6 %-át sikerült visszanyerni, ami 
jelentős javulás a korábbiakhoz képest. A tisztított műlép kumafosz tartalma 2,7 mg/kg, τ-
fluvalinát-tartalma 0,13 mg/kg volt, míg az amitráz nem volt kimutatható, mint ahogy a 
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tisztításra kerülő mintában sem. A tisztítási hatásfok kumafoszra 90 %-os, -fluvalinátra 96 %-
os volt. Ennél a kísérletnél a viaszban maradt hexán mennyisége 1,94 m/m %-nak adódott, ami 
azzal magyarázható, hogy az 50 ml-es üveg centrifugacsövekben végeztem a 120 °C-os 
kezelést, és így kisebb volt a megolvadt viasz felszíne. 
Az előbbi kísérlettel azonos módon végeztem a 10 - 10 mg/kg atkaölő szerrel addícionált 
fehér méhviasz minta tisztítását. A 6. táblázatban látható, hogy ebben a kísérletben a viasz 
visszanyerése 81,2 %-nak adódott, mely jó összefüggésben van az előbbi kísérlettel. A tisztítási 
hatásfok kumafoszra 90 %, -fluvalinátra 88 % volt. Az amitráz a tisztított mintában nem volt 
kimutatható (6-8. táblázat). 
6. táblázat: 10-10 mg/kg atkaölő szerrel addícionált fehér viasz „B” módszerrel történő tisztítása során mért 
visszanyerés 
Viasz Tömeg (g) 
Százalék 
(%) 
Eredeti, bemért viasz 8,028 100,0 
Tisztítás és hevítés után 
öntött viaszkorong 
6,231 77,6 
Kiöntés után a hevítő-
formában maradt viasz 
0,284 3,5 
Összes visszanyert, tisztított 
viasz 
6,515 81,2 
7. táblázat: Tisztított fehér viasz tisztítási hatásfoka kumafoszra nézve „B” módszerrel 
Kumafosz 
Sorszám 1. minta 2. minta 3. minta 
Csúcs alatti terület 8318 8517 7527 
Mintadarab tömege (g) 0,394 0,397 0,400 
Koncentráció az oldatban 
(μg/ml) 
0,223 0,228 0,203 
Koncentráció a 
méhviaszban tisztítás után 
(ppm) 
1,13 1,15 1,01 
Koncentrációk átlaga (ppm) 1,10 
Koncentráció a tisztítás előtt 
(ppm) 
10,8 
Tisztítási hatásfok 90 % 
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8. táblázat: Tisztított fehér viasz tisztítási hatásfoka τ-fluvalinátra nézve „B” módszerrel 
τ-fluvalinát 
Sorszám 1. minta 2. minta 3. minta 
Csúcs alatti terület 8057 8615 7046 
Mintadarab tömege (g) 0,394 0,397 0,400 
Koncentráció az oldatban 
(μg/ml) 
0,265 0,281 0,236 
Koncentráció a 
méhviaszban tisztítás után 
(ppm) 
1,35 1,42 1,18 
Koncentrációk átlaga (ppm) 1,32 
Koncentráció a tisztítás előtt 
(ppm) 
10,7 
Tisztítási hatásfok 88 % 
 
A következő kísérletben azt vizsgáltam, hogy hogyan befolyásolja a viasz visszanyerést, 
ha csupán a művelet első lépésében melegítem fel 65 °C-ra a viasz-hexán keveréket, a második 
lépésben szobahőmérsékleten adok hexánt a kivált viaszhoz, hogy az el nem távolított anyalúg 
atkaölőszer-tartalmát lényegében kimossam. Ezt a módszert „C” módszernek neveztem el. 
Kétszer 4 g valkói műlép mintát mértem be, ehhez 32 – 32 ml hexánt adagoltam. Az előbbiek 
szerint 65 °C-ra melegítettem és homogenizáltam. A 65 °C-os hexán-viasz elegyet 
szobahőmérsékletű vízzel hűtöttem le, majd mélyhűtőbe tettem 1 órára. A centrifugálás 15 
percig 4100 rpm-l történt. Ezután a visszamaradt viaszhoz 20 ml hexánt adtam, összeráztam és 
újra centrifugáltam 15 percig 4100 rpm-l. A valkói műlép minta „C” módszerrel végzett 
tisztításával a méhviasz 70,7 %-át sikerült visszanyerni. A tisztított minta kumafosz tartalma 
6,68 mg/kg, τ-fluvalinát-tartalma pedig 0,36 mg/kg lett. A tisztítási hatásfok ennek megfelelően 
kumafoszra 76 %-os, -fluvalinátra 90 %-os volt. A viaszban 1,27 m/m % hexán maradt vissza. 
Az eredményekből jól látható, hogy jelentős javulás nem volt tapasztalható a viaszban maradt 
hexán koncentrációját tekintve, ezzel szemben a tisztítási hatásfokok és a viasz visszanyerése 
is romlott a „B” módszerhez képest. 
Az előbbi kísérletet megismételtem hexán helyett izooktánnal is, mely módszernek a „D” 
nevet adtam. Az eredményeket az előző módszerrel összehasonlítva azt tapasztaltam, hogy 
izooktánnal 70,7 %-ról 74,1 %-ra növekedett a méhviasz visszanyerése. Emellett a tisztítási 
hatásfokok is javultak, kumafoszra 90 %-os, -fluvalinátra 95 %-os volt. A tisztított méhviasz 
termék oldószer-tartalma viszont az előbbieknél jóval nagyobb, 4,50 m/m % volt, ami az 
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izooktán magasabb forráspontjával magyarázható. Az izooktán így tovább nehezítené az amúgy 
sem egyszerű oldószer-eltávolítást, az egyéb paramétereket tekintve viszont nem nyerek a 
használatával annyit, hogy megérje ezt alkalmazni. 
9. táblázat: A különböző tisztítási módszerek során mért paraméterek összefoglalása 
Tisztítási 
módszer 
Tisztítási hatásfok (%) Viasz 
visszanyerés (%) 
Viaszban maradt 
oldószer (m/m %) Kumafosz τ-fluvalinát 
„A” módszer 
fehér add. 
viasszal 
84 84 68,6 0,46 
„A” módszer 
valkói műléppel 
85 100 63,5 0,084 
„B” módszer 
fehér add. 
viasszal 
88 90 81,2 - 
„B” módszer 
valkói műléppel 
90 96 80,6 1,94 
„C” módszer 
valkói műléppel 
76 90 70,7 1,27 
„D” módszer 
valkói műléppel 
90 95 74,1 4,50 
 
A tisztítási kísérletek eredményeit a 9. táblázatban foglaltam össze, melyben feltüntettem 
mindhárom általam fontosnak talált paramétert. A tapasztalataim alapján egyértelműen a „B” 
módszer alkalmazása az optimális, mivel a tisztítási hatásfokok ennél a módszernél 90 % körüli, 
melynél jelentősen magasabbat másik módszerrel sem sikerült elérni. Emellett itt tudtam a 
legtöbb viaszt visszanyerni, több mint 80 %-át az eredetinek. A viaszban maradt oldószer 
mennyisége mindegyik módszerrel jelentős volt, a tapasztalt jelentős eltérés inkább az 
alkalmazott üvegedény miatt adódott. Éppen ezért a továbbiakban az oldószer eltávolításának 
hatékonyságát próbáltam növelni. Ezen kísérletek egy részéhez a „B” módszerrel tisztított fehér 
addícionált viaszt használtam, mely hexán-mentesítését már nem a korábban leírt 2 órás 120 
°C-os melegítéssel végeztem. 9. táblázatom ezen része emiatt üresen maradt. 
5.3.2. Tisztított viaszminták oldószer-koncentrációjának csökkentése 
Ahogy korábban is említettem, mindegyik tisztított próbatestnek jelentős volt a 
hexántartalma a kezelés után. Ez az érték 0,08 % és 2,0 % között változott a két órás kezelés 
után, attól függően, hogy milyen edényben végeztem az olvadék hevítését. A folyadék 
felszínének a növelésével a 120 °C-os kezelés közben több hexán távozott el. Így az „A” 
módszeres viasztisztítási kísérletekben, amikor a viasz hevítését lombikban végeztem, kisebb, 
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0,08 % ill. 0,45 %-os eredményt kaptam, míg a centrifugacsőben hevített minták esetén 1 – 2 
% hexántartalom volt mérhető. 
Mivel a hevítés során alkalmazott hőmérséklet növelésének nem láttam értelmét, így azt 
vizsgáltam, hogy az időtartam növelése milyen mértékben segíti elő a hexán eltávozását a 
rendszerből. Az eddig alkalmazott eljárásban 1 óra alatt fokozatosan érte el az olajfürdő 
hőmérséklete a 120 °C-t, majd 1 órán keresztül ezen a hőfokon tartottam. A kísérleteim során 
ezt a 120 °C-os hőmérsékleten tartást növeltem 2 illetve 3 órára. Az eredményeket a 10. 
táblázatban foglaltam össze. A méréshez a „B” módszerrel tisztított valkói műlép-mintát 
használtam és a hevítés az 50 ml térfogatú centrifugacsőben történt. A 21. ábrán az 1+1 órás 
hevítéssel kezelt viasz GC-MS kromatogramja látható. 
10. táblázat: A 120 °C-os hevítés időtartamának hatása a minta hexántartalmára 
Minta neve 
Háttérrel korrigált 
csúcs alatti terület 
(Cps) 
Minta 
tömege (g) 
Koncentráció 
(μg/g) 
1+1 óra 
melegítés 9,73 ∙ 10
9 0,1006 1,94 ∙ 104 
1+2 óra 
melegítés 2,01 ∙ 10
9 0,1029 3,6 ∙ 103 
1+3 óra 
melegítés 4,68 ∙ 10
7 0,1000 86 
 
 
21. ábra: „B” módszerrel tisztított, 1+1 órás hevítéssel kezelt valkói műlép minta GC-MS kromatogramja 
Megállapítható, hogy ha növeljük a 120 °C-on való kezelés időtartamát, további két óra 
kezelés hatására a hexántartalom 0,01 % alá csökken. Az eredményekből az látszik, hogy 
minden óra hevítés során a hexántartalom egy nagyságrenddel csökken a viaszban. Az 
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oldószerek koncentráció-csökkenése meggyorsítható, ha nagy a felszíne az olvadéknak, ha 
keverjük a megolvadt viaszt, és ha csökkentett nyomást alkalmazunk. Megkíséreltem a hexán 
eltávolításának hatékonyságát vízlégszivattyúval felszerelt rotációs vákuumbepárló készülék 
segítségével tovább növelni. A csiszoltdugós gömblombikba bemért mintát olajfürdőn 
melegítettem. A korábbiakkal megegyezően itt is 3 különböző időtartamot vizsgáltam. A kapott 
eredmények a 11. táblázatban láthatóak. A kísérleteket a „B” módszerrel tisztított fehér, 
addícionált viasszal végeztem. 
11. táblázat: A rotációs vákuumbepárlóval végzett 120 °C-os hevítés időtartamának hatása a minta 
hexántartalmára 
Minta neve 
Háttérrel korrigált 
csúcs alatti terület 
(Cps) 
Minta 
tömege (g) 
Koncentráció 
(μg/g) 
rota 1+1 óra 
melegítés 2,50 ∙ 10
7 0,100 59 
rota 1+2 óra 
melegítés 2,48 ∙ 10
6 0,104 5,6 
rota 1+3 óra 
melegítés 
- 0,102 nem kimutatható 
A légkörinél alacsonyabb nyomást alkalmazva jelentős csökkenés volt elérhető. A 
legrövidebb kezeléssel is sikerült kisebb koncentrációt elérni, mint az egyszerű hevítéssel 4 óra 
alatt. Emellett az időtartam növelésével itt is nagyságrendnyi csökkenés volt tapasztalható. A 
rotációs vákuumbepárlóval 1+2 órás kezelésen átesett minta GC-MS kromatogramja a látható 
a 22. ábrán. Fontos megjegyezni, hogy a leghosszabb 1-3 órás melegítéssel kapott mintában az 
általunk alkalmazott módszerrel a hexán nem volt kimutatható (23. ábra). 
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22. ábra: A rotációs vákuumbepárlóban 120 °C-on további 1+2 órát kezelt tisztított méhviasz minta GC-MS 
kromatogramja. 
 
 
23. ábra: A rotációs vákuumbepárlóban 120 °C-on további 1+3 órát kezelt tisztított méhviasz minta GC-MS 
kromatogramja. 
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6. Eredmények értékelése 
6.1. Analitikai kémiai módszer kifejlesztése műlép minták atkaölőszer-
tartalmának meghatározására 
Kutatómunkám első szakaszában az atkaölő szerek eltávolításának követésére szolgáló 
HPLC eljárást fejlesztettem ki és meghatároztam az eljárás alapvető analitikai 
teljesítményjellemzőit. A kidolgozott módszert alkalmaztam két méhviasz mintára. A 
gyógyszerkönyvi minőségű, fehér méhviasz minta és a valkói műlép minta kémiai analízis 
eredménye alapján (1. táblázat) megállapítható volt, hogy a τ-fluvalinát mindkét mintában 
mérhető volt, a fehér viaszban kisebb, 1,3 mg/kg, a sárgában 3,6 mg/kg koncentrációban. Ez a 
mérési eredmény összhangban van a szakirodalomban közölt mérési adatokkal. Jiménez és 
munkatársai [JIMÉNEZ et al. 2004b] 0,064 – 5,10 mg/kg fluvalinátot mértek spanyol méhviasz 
mintákban. Frison és munkatársai fluvalinát  méhviaszban történő meghatározása során 0,14 és 
2,12 mg/kg közötti fluvalinát-koncentráció értékeket mértek. [FRISON et al. 1999]. 
Lényegesen különbözött a két vizsgált minta mért kumafosztartalma. Míg a gyógyszerkönyvi 
minőségű méhviaszban a kumafosz nem volt kimutatható, addig az újrahasznosított valkói 
műlép mintában 27,6 mg/kg kumafoszt mértem. Martel és munkatársai [MARTEL et al. 2007] 
a gyártóktól beszerzett műlép minták vizsgálatával 47 méhviasz minta közül 42-ben tudták 
kimutatni a kumafoszt, a mért értékek a 0,27 – 5,81 mg/kg koncentráció tartományba estek. 
Wallner szerint 1997-ben a németországi vizsgált méhviasz minták [WALLNER et al. 1999] 
61 %-ában mutatták ki a kumafoszt és az analízis eredmények a 0,5-15 mg/kg tartományba 
estek. Összevetve az irodalmi adatokkal, az újrahasznosított műlép mintában mért érték 
nagyobb, mint az irodalomban közölt mérési adatok, ami azzal magyarázható, hogy a kumafosz 
az átolvasztások során nem bomlik el, hanem felhalmozódik. A fehér méhviasz minta 
kimutatási határ alatti kumafosztartalma pedig azzal magyarázható, hogy előállítása során a 
szennyezések részben megkötődtek az alkalmazott aktív szén és diatomaföld felszínén. A 
műlép mintában és a gyógyszerkönyvi minőségű tisztított méhviasz mintában az amitráz nem 
volt kimutatható.  Ennek az a magyarázata, hogy az amitráz a műlép minta újraolvasztása során 
alkalmazott 120 °C-os hőmérsékleten elbomlik. Ezt tapasztalták Martel és munkatársai 
[MARTEL et al. 2007] is, akik a gyártóktól származó műlép mintákban az amitrázt nem tudták 
kimutatni. Jiménez és munkatársai [JIMÉNEZ et al. 2004a] viszont négy olyan méhviasz minta 
amitráztartalmát vizsgálták, melyek amitrázzal kezelt méhkaptárból származtak, és így a 
mintákra 0,28-2,2 mg/kg közötti amitrázkoncentrációkat mértek. A vakminta háromszoros 
szórása alapján számolt kimutatási határok az irodalmi adatokkal összhangban vannak 
- 38 - 
mindhárom vizsgált atkaölő szerre. Mivel az analízis eredmények alapján a gyógyszerkönyvi 
minőségű fehér méhviasz minta megfelelően tisztának bizonyult, ezt választottuk az atkaölő 
szerrel addícionált próbatest előállításának egyik alapanyagaként. 
A homogenitás-vizsgálathoz vett hat darab 0,4 g tömegű részminta mérési adatai alapján 
(2. táblázat) megállapítható, hogy a 10-10 ppm atkaölő szerrel addícionált fehér méhviasz 
átlagos atkaölőszer-koncentráció értékei a következők: kumafosz: 10,8 mg/kg, -fluvalinát: 
10,7 mg/kg, amitráz: 1,50 mg/kg. Figyelembe véve, hogy a gyógyszerkönyvi minőségű fehér 
méhviasz minta -fluvalinát-tartalma 1,28 ppm, a visszanyerés kumafoszra 108 %, -fluvalinátra 
95 % míg amitrázra 15 %. A homogenitás vizsgálatra szolgáló 3 – 3 részminta vizsgálati 
eredményét és azok szórását összevetve megállapítható volt, hogy a korongból 120 fokonként 
vett minták analíziseredményeinek szórása nem volt nagyobb, mint az egymás mellől vett 
minták analíziseredményeinek szórása. A két átlag közötti eltérés kumafoszra 11,8 %, amitrázra 
20,0 % és -fluvalinátra 15,3 % volt. Az amitráz 15 %-os visszanyerése azt mutatja, hogy ez a 
módszer nem alkalmas amitráz meghatározására, mivel a minta-előkészítés során alkalmazott 
70 °C-on az amitráz részleges hőbomlást szenved, gyakorlatilag 15 perc alatt. Ugyanez 
megtörténik, de már 100 %-os hatásfokkal, amikor a különböző méhészektől összegyűjtött 
műlépet összeolvasztják és 112 °C-on kezelik minimum egy órán keresztül. Ez összhangban 
van Korta és munkatársai megállapításával, [KORTA  et al. 2003] akik közleményükben 
rámutattak, hogy az amitráz gyors degradáción esik át a méhviasz  újrahasznosítása folyamán 
és végülis 2,4-dimetil-fenilformamiddá alakul (DMPF). Mivel elsődleges célunk az atkaölő 
szerek műlép mintából való eltávolítására alkalmas módszer és az ehhez szükséges analitikai 
kémiai eljárás kidolgozása volt, megállapítható, hogy nincs szükség a minimum 112 °C-on, 
minimum egy órán keresztül hőkezelt, újraolvasztott műlép amitráztartalmának 
meghatározására, mert az ilyen körülmények között biztosan nem kimutatható. Fontos 
megjegyezni, hogy kutatásom során csupán az amitrázzal foglalkoztam, a bomlástermékének, 
a 2,4-dimetil-fenilformamidnak a vizsgálata nem volt feladat. 
6.2. Az atkaölő szerek műlépből való eltávolítására javasolt módszer 
A műlép atkaölőszer-tartalmának csökkentésére kidolgozott módszerem lényege, hogy a 
tisztítandó műlépet n-hexán extraháló szer hozzáadása után az n-hexán forráspontjánál (68 °C) 
kisebb hőmérsékletre, 65 °C-ra melegítem, a keletkezett elegyet mechanikus keveréssel 
homogenizálom. Lassú hűtéssel, majd hűthető centrifugában centrifugálva elérem, hogy a 
tisztított méhviasz kiválik és az extrahálószerbe, a n-hexánba jutnak a szennyező atkaölő szerek.  
A felülúszó leszívásával emiatt eltávolíthatók az atkaölő szer szennyezők. A tisztított 
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méhviaszon visszamaradt anyalúg azonban még tartalmaz szennyezőket, emiatt az eljárást 
egyszer meg kell ismételni. Az optimális paraméter-együttes megválasztására irányuló 
kísérleteim során nem változtattam a műlép és a n-hexán arányán, 1 g tisztítandó méhviaszhoz 
8 ml n-hexánt adagoltam vastag falú üveg centrifugacsőben és ezt az elegyet mindig 65 °C-ra 
melegítettem. A hűthető centrifugán a lehetséges legkisebb hőmérsékletet állítottam be, de a 
súrlódási hő miatt a minták hőmérséklete centrifugálás közben ennél mindig nagyobb érték volt. 
A módszerfejlesztéshez változtattam a méhviasz – n-hexán szuszpenzió hőmérsékletét a 
centrifugálás megkezdésekor és a fordulatszámot továbbá mindegyik kísérletnél 
meghatároztam a tisztítási hatásfokot és a méhviasz visszanyerés értékét.  
Az atkaölő szerek méhviaszból való eltávolítására kísérleteim alapján a legalkalmasabbnak 
találtam azt a módszert, amikor a szobahőmérsékletre lehűtött mintát a tartóval együtt egy óráig 
a mélyhűtőben hűtjük centrifugálás előtt („B” jelű módszer). Ebben kulcsszerepet játszik a 
centrifugálás előtti fagyasztás, melynek segítségével a n-hexánban oldott viasz mennyiségét 
csökkentjük, így a tisztítandó minta viasztartalmának több, mint 80 %-át visszakapjuk. A 
tisztítási hatásfok ennél a módszernél kumafoszra 90 %, -fluvalinátra 88 %, volt, az amitráz 
pedig nem volt kimutatható. A kezelés után keletkezett viasz még jelentős hexántartalommal 
rendelkezett. Ennek eltávolítására a viaszt üveglombikban egy óra alatt felmelegítettem 120 
°C-ra és egy órán keresztül tartottam ezen a hőmérsékleten. A GC-MS mérések eredménye 
szerint az öntőformában lehűlt tisztított méhviasz próbatest n-hexán-tartalma csökkent a 120 
°C-on történő kezelés időtartamának növelésével, minden további óra kezelés nagyjából egy 
nagyságrend csökkenést eredményezett. A végtermék oldószer-tartalma hatékonyabban volt 
csökkenthető a felület növelésével és a nyomás csökkentésével. Így csökkentett nyomáson, 
rotációs vákuumbepárlóban 3 órán keresztül 120 C-on hevítve a tisztított méhviaszt az 
előállított próbatestben a n-hexán nem volt kimutatható a GC-MS méréssel. 
A tisztítási hatásfok a viasz:hexán arány emelésével lenne növelhető. Nagyobb mennyiségű 
oldószer viszont kedvezőtlenül hatna a visszanyerésre, mivel a több oldószer több viaszt tartana 
oldatban. A szeparáció hatékonyságát tovább lehetne növelni, ha a centrifugálást alacsonyabb 
hőmérsékleten és magasabb fordulatszámon végeznénk, melynek következtében a visszanyerés 
javulna. Jelen kísérletek során azonban ilyen készülék nem állt rendelkezésemre. Másik előnye 
egy ilyen készülék használatának a tisztítási hatásfokok növekedése lehetne, mivel az 
extrakciós lépések során az atkaölő szereket tartalmazó oldószer nagyobb hányadát lehetne a 
viasztól eltávolítani. A tisztításhoz felhasznált n-hexán desztillációval visszanyerhető és egy 
következő tisztítási lépésben újra alkalmazható. 
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7. Összefoglalás 
A virágok beporzását elsősorban a méhek végzik, emiatt a növényvilág jelenlegi 
állapotának fenntartásában kulcsszerepet játszanak. A környezeti szennyezések mellett a 
méhcsaládok legnagyobb ellensége az ázsiai méhatka, ami az egyik oka lehet az utóbbi 
évtizedekben tapasztalható titokzatos méhpusztulásnak. Az ázsiai méhatka elleni vegyszeres 
védekezés következtében a méhkaptár belseje, így a méhviasz is elszennyeződik. A 
méhészektől összegyűjtött műlép tisztítása, többszöri újrahasznosítása során bizonyos atkaölő 
szerek, mint például a kumafosz és a -fluvalinát feldúsulhatnak. Az amitráz ugyanakkor, a 
70/2003. (VI. 27.) FVM rendelet előírásának megfelelően alkalmazott, legalább 112 °C-on, 
minimum egy órán keresztül végzett hőkezelés következtében átalakul. Az atkaölő szerekkel 
erősen szennyezett műlép felhasználásával fennáll a rezisztencia kialakulásának veszélye, 
amikor is a kijuttatott szer nem hatásos és a méhcsalád a kezelés ellenére elpusztul. Emiatt 
fontos a rendszeres minőségellenőrzés és a szennyezett adagok elkülönítése, tisztítása. 
Feladatom a műlép tisztítására, atkaölőszer-tartalmának (kumafosz, -fluvalinát és 
amitráz) csökkentésére alkalmas módszer és a kiindulási anyagok és termékek ellenőrzésére 
használható analitikai kémiai eljárás kidolgozása volt. A kísérletekhez modellanyagként egy 
újrahasznosított műlép mintát szereztem be, valamint készítettem egy ismert atkaölőszer-
tartalmú, homogén próbatestet, gyógyszerkönyvi minőségű méhviaszból és az atkaölő szerek 
standard oldatából kiindulva.  
A méhviasz atkaölőszer-tartalmának meghatározására fordított fázisú nagyhatékonyságú 
folyadékkromatográfiás (RP-HPLC) módszert dolgoztam ki. A HPLC elválasztást megelőzően 
a megolvasztott méhviasz atkaölőszer-tartalmát n-hexánba extraháltam, melyet az elegy 
lehűtését követően hűthető centrifugával szeparáltam a viasztól. Az extrakciót megismételtem, 
az egyesített felülúszót FLORISIL SPE oszlopon tisztítottam, majd rotációs vákuumbepárlóval 
végzett betöményítés és szűrés után injektáltam a HPLC oszlopra. A mozgófázis 80 % 
acetonitrilt, 0,28 % ammóniát és vizet tartalmazott. A kidolgozott módszer a kumafosz és a -
fluvalinát mennyiségi analízisére alkalmas, amitrázra csak tájékoztató eredményt szolgáltat, 
mert az amitráz fent említett átalakulása már az alkalmazott 70 °C-on is számottevő. A kísérleti 
munka alapján megbizonyosodtam róla, hogy az amitráz jelenlétével nem kell számolni a 112 
°C-on hőkezelt műlép esetén, emiatt értelmetlen lett volna egy másik analitikai módszer 
kidolgozása az újrahasznosított műlép amitráztartalmának meghatározására.  
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A kidolgozott vizsgálati módszert alkalmazva elvégeztem a valkói műlép minta kémiai 
analízisét. A szakirodalomban közölt mérési adatokkal összhangban a minta -fluvalinát-
tartalmát 3,6 mg/kg-nak találtam. A kumafoszra mért érték az irodalmi adatok szerint vártnál 
nagyobb volt, 27,6 mg/kg, ami a többszöri újrahasznosítás miatti feldúsulásra enged 
következtetni. Módszeremmel elvégeztem az addícionált méhviasz próbatest homogenitás 
vizsgálatát is. Úgy találtam, hogy a korongból 120 fokonként vett részminták analízis 
eredményeinek szórása nem volt nagyobb, mint a közvetlen egymás mellől vett mintáké. 
A műlép tisztítására szolgáló módszerem alapötletét a kémiai analízisnél alkalmazott n-
hexános extrakció adta. Az n-hexán forráspontjánál alacsonyabb hőmérsékletű vízfürdőben a 
tisztítandó méhviaszból és a hozzáadott n-hexán extrahálószerből homogén elegyet állítottam 
elő (1 g viaszra 8 ml n-hexán jut). Homogenizálás, 10 perc rázatás után vízfürdőben lehűtöttem, 
majd hűthető centrifugával szeparáltam a tisztított viaszt, a szennyező atkaölő szereket 
tartalmazó, n-hexántól. Az eljárást egyszer megismételtem, mert az első lépésben még jelentős 
mennyiségű atkaölőszer-tartalmú anyalúg maradt a viaszban. Kísérleteket végeztem az 
optimális paraméter együttes megválasztására, mellyel a legjobb tisztítási hatásfokot érhetem 
el, a legjobb viaszvisszanyerés mellett. A tisztítási hatásfok meghatározására az előbbiek szerint 
kidolgozott analitikai kémiai módszert alkalmaztam. A leghatékonyabbnak talált módszernél, 
a kétszer elvégzett n-hexános extrakciónál, a centrifugálást megelőzően mélyhűtőben hűtöttem 
le a mintákat. Az optimalizált paramétereket alkalmazva a tisztítási hatásfok 90 %, a 
viaszvisszanyerés pedig 80 % körüli érték. Kísérleteket végeztem az így előállított tisztított 
méhviasz n-hexán-mentesítésére. A próbatestek n-hexán-tartalmának ellenőrzése GC-MS 
módszerrel történt. Az n-hexán eltávolítását, a műlép fertőtlenítése érdekében előírt hőkezelés 
hőmérsékletéhez hasonlóan, 120 °C-on végeztem, ezt az értéket a hőmérséklet fokozatos 
emelésével egy óra alatt állítottam be. Úgy találtam, hogy a hexánmentesítéshez szükséges 
kezelési idő csökkenthető a megolvasztott méhviasz felszínének növelésével és a nyomás 
csökkentésével. Ennek megfelelően rotációs vákuumdesztillálóban 3 órán keresztül, 120 °C-on 
kezelve a tisztított méhviaszt, a termékben GC-MS módszerrel n-hexán nem volt kimutatható. 
A tisztításhoz felhasznált n-hexán desztillációval visszanyerhető és az eljárásban újra 
hasznosítható. 
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